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RESUMEN

En el presente trabajo de disertacion, se obtuvo un material compdsito de carbdn activado
reforzado con vidrio de borosilicato con éxido de sodio y calcio para la recuperacion de
oro en soluciones cianuradas. La metodologia utilizada consistio en la impregnacion de
metasilicato de sodio, tetraborato de sodio y Oxido de calcio en solucion en la superficie
del carbdn, seguida de una fusion entre 900 y 1000 °C. Se evaluaron diversos pardametros
para el desarrollo de los compdsitos, como la composicion de la carga fundente, la cantidad
Optima de la misma necesaria para recubrir una cantidad determinada de carbon activado y
temperatura de fusion. Tanto el carbén activado original como los compdsitos obtenidos
fueron caracterizados para determinar su estructura, composicién y propiedades
fisicoquimicas como la dureza, indice de yodo, capacidad y cinética de adsorcion del

complejo cianurado auroso [Au(CN),]™.

Se encontr6 que la cantidad 6ptima de carga fundente necesaria para recubrir al carbon fue
de 50 g por 100 g de carbdn activado y el mejor compdésito fue el preparado utilizando una
carga fundente compuesta por 75 % de metasilicato de sodio y 25 % de tetraborato de
sodio fundido a una temperatura de 950 °C, el cual posee una dureza de 82,4 %, que es
superior a la del carbdn activo original por un 41,5 %; y un indice de yodo de 108,5 mg/g,

el cual es 63,3 % inferior al carbén activado original.

La capacidad de adsorcion de oro también disminuyé a la mitad debido a que la constante k

de adsorcion de la isoterma de Freundlich se redujo de 1,18, correspondiente al carb6n



activado original, a 0,65, valor correspondiente al mejor composito desarrollado. De igual
forma el compdsito presentd una cinética de adsorcion mas lenta, recuperando un 62% del
complejo cianurado auroso en un periodo de tres horas, mientras que el carbon activo

original recupera hasta un 76,6% en el mismo periodo de tiempo.

Finalmente, se observd el recubrimiento de vidrio en la superficie del carbén mediante
microscopia Optica y microscopia electronica de barrido (SEM), encontrandose que el
recubrimiento es irregular y se da en forma de peliculas delgadas de vidrio o de gotas en

diferentes puntos del carbon.

Los resultados obtenidos indican que el objetivo propuesto de desarrollar un carbén
activado de mayor dureza fue alcanzado, sin embargo la caida del 63,3 % del nimero de
yodo indica que la capacidad de adsorcidn de oro se redujo drasticamente, por lo que se
sugiere trabajar con carbones de mayor activacion, asi como investigar otros métodos para

impregnar vidrio a la superficie del carbdn.

Palabras clave: carbén activado, vidrio, compésito, recuperacion de oro.



ABSTRACT

In the present project a composite material of active carbon reinforced with borosilicate
glass plus sodium oxide and calcium oxide was obtained for the recovery of gold form
cyanide solutions. The employed methodology involved the impregnation of sodium
metasilicate, sodium tetraborate and calcium oxide in solution on the carbon surface
followed by a period of melting. VVarious parameters for the development of the composite
were evaluated like the flux composition, the optimal amount of flux needed to cover an
amount of carbon and the melting time. Both the original active carbon and the obtained
composites were characterized in order to determine their structure, hardness, iodine

number and the capacity and kinetics of the gold cyanide complex [Au(CN),]™* adsorption.

The optimal amount of flux needed to cover active carbon was 50 g of flux per 100 g of
active carbon and the best composite was prepared using a flux composed of 75% of
sodium metasilicate and 25% of sodium tetraborate melted at a temperature of 950 °C
which has hardness of 82.4% which is higher than the original active carbon by 41.5% and

a iodine number of 108.5 mg/g which is 63.3% less than the original active carbon.

The adsorption capacity was also halved because the constant k was reduced from 1.18
corresponding to the original active carbon to 0.65 corresponding to the best developed
composite. Likewise, the composite showed a slower kinetics of adsorption recovering the
62% of gold cyanide in a period of three hours while the original active carbon recovered

76.6% in the same time.



Finally the glass coating on the carbon surface was observed by optical microscopy and
scanning electron microscopy (SEM), finding that the coating is irregular and takes the

form of thin glass films or glass beads in different parts of the carbon.

The results show that the proposed object of develop a harder activated carbon was
achieved, however the drop of the 63,3 % of the iodine number shows that the adsorption
capacity was reduced drastically, thus it’s suggested to work with high activated carbons,

as well as investigating other methods for impregnating glass to the carbon surface.

Keywords: activated carbon, glass, composite, gold recovery.



INTRODUCCION

El oro ha sido uno de los metales con mayor importancia para el desarrollo de las
civilizaciones en todo el mundo. Junto al cobre, es el metal més antiguo utilizado por el
hombre debido a su facilidad de ser encontrado en su estado elemental. Es un metal suave,
de color amarillo, con la mas alta maleabilidad y ductilidad entre todos los elementos,
ademas posee una alta conductividad térmica y eléctrica, y presenta una alta resistencia a la
corrosién. Las multiples propiedades del oro y sus aleaciones han hecho que a lo largo de
la historia hayan sido utilizados principalmente en joyeria, y como patron monetario, y en
la actualidad también sea empleado como material en los campos de electronica, medicina

y otras aplicaciones industriales.

Con el paso del tiempo, se han desarrollado varias técnicas con el fin de extraer el oro de
sus menas, siendo una de las mas utilizadas la lixiviacién con cianuro y la posterior
recuperacion con carbon activado. Muchos fabricantes producen carbdn activado con
formas angulares o planas, que son susceptibles a un répido desgaste por transporte,
abrasion en pulpa, choque térmico durante la reactivacion, entre otras condiciones

normales de operacion, provocando la perdida de carbén y del oro contenido en él

Es asi que surge la necesidad de desarrollar carbones activados con mayor resistencia
mecanica para aplicarlos en circuitos convencionales de recuperacion de oro, como Carbon

en Pulpa (CIP) y Carbon en Lixiviacién (CIL); ya sea partiendo de materias primas



carbonaceas diferentes, o desarrollando compdsitos, impregnando el carbén con otros

compuestos, como resinas fendlicas y epoxidas.

El presente estudio propone el desarrollo y la caracterizacion de compositos de carbdn
activado reforzado con vidrio, que es incorporado al carbon activado a partir de
compuestos inorganicos tradicionales de bajo costo como metasilicato de sodio (Na,SiO3),
borax (Na,B4O7) y 6xido de calcio (Ca0), con el fin de producir un material resistente a la

fractura y abrasién generada en los reactores empleados en los procesos de cianuracion.

En el primer capitulo de esta disertacion se encuentra el marco tedrico que respalda esta
investigacion, empezando por las caracteristicas, materias primas, proceso de produccion y
aplicaciones del carbon activado, asi como del fenémeno de adsorcidn que permite que sea
un producto versatil. También trata sobre el oro, su importancia y los métodos de
recuperacion del mismo, enfocandose en la lixiviacion con cianuro y la técnica de Carbon
en Pulpa (CIP). Por ultimo se define al vidrio, su estructura, composicion, tipos y materias

primas a partir de las que es elaborado.

En el segundo capitulo constan la metodologia experimental utilizada para la elaboracion
de los compositos; materiales, equipos, reactivos, procedimientos y métodos ASTM
utilizados para la caracterizacion del carbon activado original y de los compositos

elaborados.



En el tercer capitulo se encuentran los resultados obtenidos correspondientes a la
composicion y temperatura necesaria para formar vidrio a partir de las materias primas
propuestas, la cantidad minima necesaria de carga fundente para recubrir una cantidad
determinada de carbon activado, y la caracterizacion fisica y quimica del carbén activado
original y los compdsitos desarrollados. Finalmente el cuarto capitulo contiene las

conclusiones y recomendaciones obtenidas de este estudio.



CAPITULO I

1. MARCO TEORICO

1.1. CARBON ACTIVADO

Carbdn activado es el término genérico para una amplia familia de sélidos carbonéceos
amorfos o microcristalinos, de alto grado de porosidad, que poseen una elevada y versétil
capacidad de adsorcion. Se obtienen por combustion o descomposicion térmica de una
amplia variedad de sustancias ligno-celulésicas. Sin embargo, las propiedades del producto
resultante variaran dependiendo de la naturaleza de la materia prima, las condiciones de

carbonizacion y el proceso de activacion [1].

Su capacidad de adsorcion esta relacionada con la gran superficie especifica y estructura
quimica, las que a su vez dependen de los procesos de carbonizacion y activacion. Durante
la carbonizacion, la mayoria de los elementos no carbonosos como oxigeno, nitrégeno y
azufre son eliminados por la descomposicién pirolitica, dejando a los atomos de carbono
formando laminas hexagonales irregulares, con electrones desapareados y valencias
saturadas incompletas en forma aleatoria, dando lugar a la formacion de poros. Esta
estructura porosa mejora durante la activacion, creando poros de diferentes tamafios y
formas. Por necesidad, el tamafio de poro se ha dividido en tres categorias: microporos con
tamafios menores a 2 nm, mesoporos con tamafios entre 2 y 50 nm, y macroporos con

tamafios mayores a 50 nm [2].



La cantidad de poros le otorga al carbén superficies especificas de hasta 2500 m?/g, siendo
los carbones comerciales mas comunes aquellos que poseen entre 800 y 1500 m?/g [1]. En
la Figura 1.1 se puede observar la superficie porosa de un carbén activado producido a

partir de huesos de aceituna.

Figura 1.1. Fotografia generada por microscopia electronica de barrido (SEM) de carbon activado
a partir de huesos de aceituna [2]

A parte de la estructura porosa, la quimica del carb6én también influencia la capacidad de
adsorcion. La fraccion no eliminada de elementos diferentes al carbono (constituida
generalmente de 0,5 % de hidrégeno, 0,5 % de nitrégeno, 1 % de azufre, y de 1 a 20 % de
oxigeno [1]) se enlaza quimicamente a la superficie del carbon por efecto de la
carbonizacion incompleta, formando sistemas de anillos heterociclicos y grupos
funcionales de superficie como se observa en la Figura 1.2. La presencia de estos grupos
funcionales modifican las propiedades de superficie del carbon haciéndolo mas apto para

adsorber diferentes tipos de compuestos tanto polares como no polares.



Figura 1.2. Modelo bidimensional de la estructura macromolecular de carb6n activado [2]

El uso de materiales carbonosos de origen vegetal o de maderas parcialmente quemadas
data desde aproximadamente el afio 1500 A.C; época en la cual egipcios, griegos, hindues,
entre otros fueron conscientes de las propiedades adsorbentes del carbén, utilizandolo para
fines médicos y como agente purificador [3]. Para el afio 400 A.C., Hipdcrates recomendo
el uso de carbon vegetal con el fin de eliminar malos olores y sabores del agua; de igual
forma los fenicios almacenaban agua, en sus barcos, en barriles de madera parcialmente
carbonizados con el fin de prolongar el suministro de agua, practica que se mantuvo hasta

el siglo XVIII para viajes transoceanicos [3].

Las primeras aplicaciones del carbon a nivel industrial para adsorber agentes quimicos

consistieron en filtros decolorantes en la industria azucarera, posteriormente en la

10



manufactura de mascaras de gas durante la Primera Guerra Mundial para evitar la
intoxicacion por gas cloro, fosgeno y gas mostaza [2]. Desde entonces, el carbdn activado

ha sido utilizado como un agente adsorbente con multiples aplicaciones.

1.1.1. Materias primas

El carbon activado es producido por casi todo material organico que posea carbono. Se ha
empleado principalmente madera, aserrin, cascaras de nuez, cuescos de coco y palmiste,
semillas de frutas, turba, coque de petrdleo, entre otros. La eleccion de un material
adecuado depende principalmente de su disponibilidad, costo, bajo contenido de material
inorganico, baja degradacion durante el almacenamiento, facilidad de activacion y la
aplicacion que tenga el producto final [2]. La Tabla 1.1 contiene las principales

caracteristicas de algunas de las materias primas mas comunes.

Usualmente las materias primas mas utilizadas son aquellas que poseen una cantidad
menor de material inorganico, de tal forma que favorezca a la formacion de niveles bajos
de ceniza después del proceso de activacion. De igual forma, se prefiere materias primas
con alta densidad y gran cantidad de material volatil para incrementar la dureza y facilitar
la formacidén de poros respectivamente [4]. De esta forma, se da la posibilidad de generar

diferentes tipos de carbon activado de acuerdo a la aplicacion a la que serd sometido
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Tabla 1.1. Propiedades fisicas y quimicas de algunos materiales utilizados en la manufactura de

carbén activado [4]

Materia prima | Carbdn Material volatil Densidad Cenizas Textura del carbén
(%) (%) [g/cm?] (%) activado
Maderasuave | 40-50 55-60 0,4-0,5 03-1,1 | W& grzr:);’;'”me” de
Maderadura | 40-42 55-60 0,55-0,80 03-12 | SW@ve gr?:);’;'”me” de
Lignina 35-40 58-60 03-04 . Suave, gran volumen de
poro
Cascaras de 30-45 55-60 14 ) Duro, grgn volumen de
nuez microporo
Lignito 55-70 25.40 1,0-1,35 5-15 Duro, bajo volumen de
poro
Medianamente duro,
Carbén suave 65-80 20-30 1,25-1,50 2-12 mediano volumen de
microporo
Coqu,e de 70-85 15-20 135 0.5:0.7 Medlanamente duro,
petroleo mediano volumen de poro
Carbon duro 70-85 10-15 1,45 5,-15 Duro, gran volumen de
poro
Antracita 85-95 5-10 1518 2,-15 Duro, graso‘:g'”me” de

1.1.2. Proceso de produccion de carbon activado

La produccion de carbon activado depende de dos procesos fundamentales: carbonizacion
y activacion. La carbonizacion o pirolisis consiste en el calentamiento de la materia prima
a una temperatura entre 400 y 500 °C evitando el contacto con el aire. Como consecuencia,
se produce la deshidratacion y descomposicion de la materia orgénica [5] y dando lugar a

la formacidn de laminas hexagonales irregulares y poros.

El proceso de activacion consiste en el desarrollo de una estructura porosa, y puede ser
fisica o quimica. Durante la activacion fisica, se pasa un flujo de gas que suele ser vapor de
agua, oxigeno o didxido de carbono a temperatura constante entre 800 y 1000 °C a través

del material carbonizado. Estos gases favorecen la aparicion de estructuras porosas internas
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donde se produce el fendmeno de adsorcién. La activacion quimica se basa en el
calentamiento de la materia prima en atmosfera inerte junto con un agente activante. Los
compuestos mas utilizados como activantes son cloruro de cinc (ZnCl,), acido sulfurico
(H2S0,), acido ortofosfdrico (H3PO,), entre otros dependiendo del producto que se quiera
obtener [2]. Posterior al calentamiento, el carbon es sometido a un proceso de lavado y
secado con el fin de separarlo del agente activante y reciclar este ultimo. Debido a las
distintas materias primas y alternativas para activar carbon las propiedades variaran

notablemente, dando lugar a carbones especificos para ciertas aplicaciones.

1.1.3. Proceso de adsorcion

Tanto la estructura fisica del carbén como su composicion quimica, permiten que el carbén
activado sea un material apto para adsorber una amplia variedad de sustancias. La
adsorcion es el fendmeno en el cual moléculas de gas, sustancias disueltas en liquidos o
liquidos (adsorbatos) son adheridos en capas finas a la superficie de cuerpos sélidos con
los que se encuentran en contacto (adsorbente) [6]. Las particulas pueden fijarse quimica o
fisicamente. En la primera, denominada quimisorcién, las particulas se unen a la superficie
a través de enlaces quimicos fuertes generalmente de tipo covalente [7]. La quimisorcion
solo puede darse en una sola capa, esto implica que después de haberse cubierto el sélido
por una capa de adsorbato, no pueden producirse mas reacciones quimicas entre el este y el
adsorbente [7]. En la fisisorcion, se producen interacciones de van de Waals entre el
adsorbato y el adsorbente, que son relativamente débiles. A diferencia de la quimisorcion,
cuando la monocapa esta completa, las interacciones entre adsorbato y adsorbente pueden
conducir a la formacion de una segunda capa de adsorbato; este fendmeno se conoce como

adsorcion en multicapas. El tipo de adsorcion depende de la reactividad de la superficie, la
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naturaleza del adsorbato y del adsorbente, y de la temperatura a la que se lleva a cabo la

adsorcion.

1.1.4. Isotermas de adsorcion

La adsorcion es un proceso dindmico en el que las moléculas de adsorbato son retenidas y
rechazadas simultaneamente por la superficie. A medida que el tiempo de contacto avanza,
la velocidad de adsorcion disminuye y la velocidad de desorcion aumenta, debido a que la
superficie comienza a saturarse, hasta alcanzar el equilibrio. En este punto, las velocidades
de adsorcién y desorcidén son iguales. Para un sistema dado, el equilibrio de cantidad
adsorbida esta en funcion de la presion o concentracion del adsorbato y la temperatura

segln la ecuacion 1.1 [1].

X_f(p) (1.1)
m

Donde x/m es la cantidad adsorbida por unidad de masa de adsorbente a la presion y
temperatura de equilibrio. El equilibrio de adsorcién puede ser estimado como isoterma,
isobara o isostera de adsorcion. En la practica, los estudios de adsorcion se realizan
generalmente en forma de isotermas debido a la facilidad que representa trabajar a

temperatura constante.

Las isotermas de adsorcion proveen informacion importante respecto al adsorbente y
adsorbato y al proceso de adsorcién como tal; ademas ayudan en la determinacion del

volumen de poro, el area superficial del adsorbente y el calor de adsorcién. Dentro de las
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isotermas mas utilizadas estan: las de Langmuir, Freundlich, y la desarrollada por
Braunauer, Emmett y Teller (BET). Las dos primeras son las mas importantes para
adsorcion quimica, mientras que la isoterma BET es importante para la adsorcion fisica de

gases en materiales porosos.

1.1.4.1. Isoterma de Langmuir

La isoterma de Langmuir fue la primera en ser desarrollada y sirvié de base para las teorias

propuestas posteriormente. Se basa en tres suposiciones [8]:

- Laadsorcién no puede proceder més alla de una monocapa.
- Todos los sitios activos son equivalentes y la superficie es uniforme.
- La capacidad de una molécula para adsorberse en un sitio determinado es

independiente de la ocupacién de los sitios vecinos.

La isoterma de Langmuir se define como:

=Y _ kb (12)
vV 1+kp

Donde @ es la fraccién de centros activos ocupados por el adsorbato en el equilibrio y es
igual a la relacion entre el volumen V de gas adsorbido y el volumen Vy, de gas requerido
para formar una monocapa de gas adsorbido; k es una constante empirica y p la presion o

concentracion del adsorbato en el equilibrio.
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1.1.4.2. Isoterma BET

Debido que la teoria de Langmuir solo funcionaba para adsorciones en una sola capa,
Stephen Braunauer, Paul Emmett y Edward Teller derivaron una isoterma para adsorcion
en multiples capas y es conocida como isoterma BET. Esta ecuacién ha jugado un papel
importante dentro de los estudios de adsorcion debido a que proporciona valores acertados
para el calor de adsorcion promedio y el volumen de gas o vapor requerido para formar una

capa unimolecular en la superficie del adsorbente [1].

La forma lineal simple de la isoterma BET es:

p 1 c-17p

V(p,—p) V., V.C p,

Donde p es la presion del gas, V es el volumen adsorbido, Vy, es el volumen de gas
requerido para formar una monocapa sobre la superficie, po es la presién de vapor del
adsorbato y ¢ es una constante a una determinada temperatura. Dentro de la caracterizacion
de carbon activado la isoterma BET es utilizada en la determinacion de su area superficial

(superficie BET) conociendo el valor de Vp,

1.1.4.3. Isoterma de Freundlich

Otra variacion de la ecuacion de Langmuir fue propuesta por Erwin Finlay Freundlich. La
isoterma que desarroll6 se ha convertido en una de las mas empleadas para describir la
adsorcion quimica en rangos medios de presion o concentracion. Partiendo de la ecuacion
general de Langmuir (Ecuacién 1.2), Freundlich dedujo que a presiones bajas el valor de

kp seria mucho menor que la unidad, por lo tanto V =V _kp de forma que la cantidad
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adsorbida es proporcional a la presion. Sin embargo encontrd que a presiones medias la
cantidad adsorbida puede ser representada por un exponente 1/n de acuerdo a la siguiente

ecuacion [1]:

(1.4)

En el caso de adsorcion en soluciones liquidas la ecuacion de Freundlich puede ser escrita

como:

— k¢t (1.5)

3 |

Donde c es la concentracion del adsorbato en el equilibrio, x/m es la cantidad adsorbida por
masa de adsorbente, y k y n son constantes que representan la capacidad de adsorcion a una

temperatura dada [1]. La isoterma de Freundlich puede ser escrita de forma lineal como:
Iogi = Iogk+£|ogc (1.6)
m n

De forma que las constantes n y k pueden ser determinadas calculando la pendiente y el

intercepto respectivamente en una grafica de log x/m vs log c.

1.1.5. Aplicaciones del carbon activado

Las propiedades del carbén activado lo convierten en un material Unico y versatil. En la

actualidad se lo utiliza ampliamente para la remocion de gases como SO, H,S y CS; en la
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purificacion de gases residuales de la industria, filtros de cigarrillo, mascaras de gas,
refinerias petroleras, separacion de mezclas gaseosas (como tamices moleculares), catalisis
(tanto como catalizador como material de soporte), entre otros [2]. En liquidos se lo utiliza
para la purificacion de agua tanto a nivel domestico como industrial, tratamiento de agua
potable y residual, purificacion de quimicos, productos farmacéuticos y alimentos [1,2]. En
el campo de la hidrometalurgia la aplicacion de carbon activado ha ido aumentando a
través de los afios, en especial en la recuperacion de oro y plata de soluciones cianuradas.
La alta selectividad del carbon por estas dos especies en presencia de grandes
concentraciones de otros metales como hierro, niquel, cobre y antimonio, lo convierte en

una de las opciones mas usadas para su recuperacion [1].

La gran capacidad de adsorcion de diversas sustancias, junto con la posibilidad de ser
regenerado para su reutilizacion, permite un tratamiento eficaz y barato en multiples

aplicaciones, en muchas de las cuales es un producto irreemplazable

1.2. EL ORO

El oro, junto al cobre, es el metal mas antiguo utilizado por el hombre debido a la facilidad
de ser encontrado en su estado elemental. Es un metal suave, de color amarillo, con la mas
alta maleabilidad y ductilidad entre todos los elementos [9], ademas posee una alta
conductividad térmica y eléctrica. Es el mas inerte entre todos los metales nobles ya que no
es atacado por el oxigeno o el azufre, pero si reacciona con bromo o con teluro a altas
temperaturas [10]. Presenta una alta resistencia a la corrosién debido que no puede ser
disuelto por acidos minerales, con excepcion del agua regia (HCI-HNO3); sin embargo,

puede ser disuelto por acido clorhidrico en presencia de agentes oxidantes como dioxido de
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manganeso, iones férrico o cuprico; de igual forma puede ser disuelto por soluciones

cianuradas en presencia de oxigeno o agua oxigenada [10].

En la naturaleza se lo puede encontrar como oro nativo, como aleacion con plata
(electrum), o formando minerales con elementos como plata, teluro, antimonio, arsénico.
Entre los minerales de oro mas comunes se encuentran: calaverita (AuTe,), krennerita
(AuTe,, AgTe,), silvanita (AuAgTe,), petzita (AgsAuTe,), entre otros; los cuales son

buscados como menas secundarias de oro [11].

A largo de la historia, el oro y sus aleaciones han sido utilizados principalmente en joyeria
y como patron monetario; sin embargo, sus propiedades han hecho que en la actualidad
también sea empleado como material en los campos de electrénica, medicina y otras

aplicaciones industriales.

1.2.1. Recuperacion de oro

La extraccion de oro es un proceso complejo compuesto por multiples operaciones de
caracter fisico y quimico. Los procesos unitarios mas comunes son: reduccion de tamafio,
clasificacion, separacion solido-liquido, concentracion, lixiviacion, purificacion,
recuperacion, refinacion y tratamiento de desechos. Para observar como estas operaciones
se relacionan entre si en la Figura 1.3 se encuentra el diagrama de flujo para la extraccion

de oro desde menas refractarias
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Figura 1.3. Diagrama de flujo del proceso de extraccion de oro para menas refractarias [12]

1.2.2. Proceso de lixiviacion

Actualmente, todas las rutas hidrometallrgicas para la extraccion de oro utilizan el proceso
de lixiviacion con el fin de producir una solucion cargada de oro como producto
intermediario [12]. A pesar que se han empleado soluciones de cloro/cloruro en el pasado,
las soluciones alcalinas de cianuro son las mas utilizadas para la lixiviacion de oro debido a
su bajo costo y excelente extraccién desde una gran variedad de menas, siendo asi que
alrededor del 85 % de la produccion industrial de oro es realizado por lixiviacién con

cianuro [13]. Debido a la probleméatica ambiental que conlleva el uso de cianuro se han
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intentado emplear otras alternativas como: tiosulfato, tiocianato, tiourea, ditiooxamida y
soluciones de bromo y yodo; sin embargo ninguna ha podido ser utilizada comercialmente,

ya sea por su baja rentabilidad o por la contaminacion que producen.

La solubilidad de oro en soluciones cianuradas fue descubierta por Carl Scheele en 1783,
sin embargo, no fue hasta 1846 que L. Elsner establecid la importancia del oxigeno en la
disolucion de oro y plata en soluciones de cianuro de potasio o sodio de acuerdo a la

siguiente ecuacion [12]:

4Au +8NaCN + O, +2H,0<—>4NaAu(CN), + 4NaOH 1.7

El mecanismo de disolucion de oro en cianuro involucra la siguiente serie de reacciones

heterogéneas en interfases sélido-liquido [10]:

- Absorcién de oxigeno en solucion.

- Transporte de cianuro (CN") y oxigeno (O,) en la interfase sélido-liquido.
- Adsorcién de cianuro y oxigeno en la fase sélida.

- Reaccion electroquimica.

- Desorcion de los complejos solubles de oro-cianuro.

El proceso de cianuracién es afectado por una serie de factores como: disponibilidad de
oxigeno en las interfases, pH de la solucion y concentracion de iones diferentes al cianuro

[10].
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A nivel industrial, la cianuracion ha sido empleada desde 1887, afio en el que MacArthur y
los hermanos Forrest patentaron el proceso utilizando cementacion con zinc para precipitar
el oro lixiviado [12]. En 1890, el carbon activado fue considerado como una posible
alternativa a la cementacion con zinc, sin embargo, la inhabilidad de reusar el carbén hizo
que el proceso fuera ineficiente. No fue hasta 1949 que se empez6 a utilizar carbon
activado en las plantas de extraccion de oro. Fue en este afio que se ided por primera vez
un método que permitiera la reutilizacion del carbén, haciéndolo econdmicamente rentable.
El proceso en el que se remueve el oro del carbon, denominado desorcion, produce una
solucion concentrada de oro que permite la recuperacién posterior por electrodeposicion
[12]. Para 1980, el uso de carbon en la industria de extraccion de oro proliferé mediante el
uso de tres técnicas: carbon en pulpa (CIP), carbon en columna (CIC) y carbon en

lixiviacion (CIL); siendo la primera la mas utilizada.

1.2.3. Técnica de Carbdn en Pulpa

El proceso de carbén en pulpa consiste en una serie de tanques que contienen la pulpa
lixiviada de oro con cianuro al que se agrega carbdn activado granular de forma continua
en un flujo contrario a la pulpa. El carb6én cargado de oro es separado de la pulpa por
cribado mecéanico, por lo que se requiere trabajar con carbén granular, utilizando
usualmente carbones granulares de malla 6X12, 6X16 y 8X16 [10, 12]. Posteriormente, el
carbon cargado es transportado a una columna de elucion donde se da el proceso de
separacion del oro del carbon. Por altimo, el carbon es llevado a hornos de regeneracion y
regresado a los tanques de adsorcion; mientras que el oro es removido del eluido por
electrodeposicion. En la Figura 1.4 se puede observar un circuito completo de recuperacion

de oro por carbon en pulpa (CIP).
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Figura 1.4. Ejemplo de circuito CIP [12].

A pesar de ser fabricado de diferentes tamafios dependiendo de su aplicacion, el carbén
comercial produce por abrasion una fraccién de carbén en polvo inapropiada para la
adsorcion de oro; de igual forma el carbdn activado es susceptible a un rapido desgaste por
transporte, abrasion en pulpa, choque térmico durante la reactivacion entre, otras
condiciones normales de operacion, provocando la perdida de carbon y de oro contenido en

él [12, 14].

Esta es la razdn por la que surge la necesidad de desarrollar carbones activados con mayor
resistencia mecanica para aplicarlos en circuitos convencionales de recuperacion de oro
como CIP, CIL y CIC, ya sea partiendo de materias primas carbonaceas diferentes, o
desarrollando compésitos impregnando el carbon con otros compuestos. Dentro de las
materias primas que se han estudiado para fabricar carbones activados idoneos se
encuentran las semillas de durazno y albaricoque, cascaras de coco, avellanas, entre otras

[15]. Sin embargo, se han obtenido mejores resultados en cuanto a resistencia mecanica

23



con compositos de carbon activado-poliacido acrilico, carbén activado-resina fenolica y
carbdn activado-resina epoxida [16]. No obstante el uso de reactivos quimicos de elevado
precio para la produccion de estos compdsitos los vuelve no rentables, por lo que se
requiere desarrollar compdsitos de carbon activado a partir de materias primas de bajo

costo.

1.3. EL VIDRIO

1.3.1. Definicién

El vidrio es el término acufiado al grupo de sélidos amorfos, de cuerpo transparente y
brillante, cuya naturaleza puede ser orgénica, inorganica o metalica. La definicion del
término vidrio a variado con el paso del tiempo. La definicion clasica indica: “El vidrio es
un liquido sobreenfriado”, sin embargo esta definicion estd basada en su método
convencional de fabricacion, y en la actualidad se conocen métodos en los cuales el vidrio
nunca llega al estado liquido [17]. Una definicion moderna aceptada indica que el vidrio es
“un solido amorfo completamente carente de una estructura atomica periodica y que
presenta un comportamiento de transicion vitrea” [18]. En general, cualquier material
organico, inorgdnico o metélico, independientemente de como se haya fabricado, que

presente este comportamiento es considerado un vidrio [18].

1.3.2. Temperatura de transicion vitrea

El vidrio, al no ser un material cristalino no posee una temperatura de fusion definida. Una
de las diferencias principales entre materiales cristalinos y vitreos radica en la dependencia

del volumen especifico con la temperatura como se indica en la Figura 1.5. En el caso de
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los materiales cristalinos, la disminucion de volumen se da de manera discontinua hasta
alcanzar la temperatura de fusion T, sin embargo, en el caso de los vidrios, el volumen
disminuye continuamente con la disminucion de temperatura. El rango de temperatura
(Tgi—Tgr) a la cual se produce un cambio en la pendiente se conoce como temperatura de
transicion vitrea T4. Por debajo de este punto el material pasa de liquido sobreenfriado a

vidrio [19].

Vv Rango de Liquido |
trnasicion > £
Liquido vitrea 1
' ‘. o
Enfriamiento / ’[‘ >
rapido . .-l ~
- A )

b ]
Enfriamiento
lento

Cristalizacion

Cristal

Ta Tor Tm

Figura 1.5. Diagrama de volumen en funcion de la temperatura para un liquido que forma vidrio

por enfriamiento, y uno que forma un sélido cristalino [17].

1.3.3. Estructura de los vidrios inorganicos

En general, los vidrios inorganicos son obtenidos por sobreenfriamiento de una mezcla de
oxidos fundidos. Son de naturaleza no cristalina en un orden de largo alcance, lo que indica

que no existe la repeticion de un arreglo regular atomico, aunque presentan un orden de
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corto alcance correspondiente al arreglo inmediato entre atomos [17]. EI modelo maés
ampliamente utilizado para describir la estructura del vidrio se basa en la teoria de William
Zachariasen, quien dedujo que para la formacién de vidrio a partir de éxidos se requeria

que se cumplieran las siguientes reglas [20]:

- Cada atomo de oxigeno esta conectado a maximo dos cationes metalicos.

- El nimero de de atomos de oxigeno que rodean a cada atomo metalico es pequefio,
alrededor de 3 0 4.

- Los poliedros de oxigeno solo comparten esquinas, mas no lados o caras.

- Por lo menos 3 esquinas de cada poliedro de oxigeno deben ser compartidas para

formar una red tridimensional.

Ademas de las reglas, Zachariasen agreg6é que las redes deben estar distorsionadas de
forma que la periocidad atomica desaparezca a fin de que se forme vidrio. Estas
distorsiones pueden ser alcanzadas variando la longitud y angulo de los enlaces entre
atomos [18]. En la Figura 1.6 se encuentra la representacién bidimensional del arreglo

atdmico de un vidrio inorganico de SiO, frente a su respectiva forma cristalina.
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a) Estructura de vidrio de SiO,. b) Estructura de cristal de SiO,.

Figura 1.6. Comparacion de la estructura bidimensional de un vidrio de SiO, con su respectiva

forma cristalina [20].

1.3.4. Composicion de los vidrios inorganicos

A nivel quimico, la composicion de los vidrios inorganicos varia por la combinacion de

tres grupos de 6xidos: formadores, modificadores e intermediarios de red.

Oxidos formadores: son aquellos que son capaces de formar vidrio por si solos y por lo
tanto cumplen con las reglas de Zachariasen. Entre los 6xidos formadores se encuentran:
oxido de silicio (SiO,), 6xido de boro (B,O3), 6xido de germanio Il (GeO,), 6xido de
fosforo 111 (P,03), 0xido de fosforo V (P20s), 0xido de arsenico Il (As;O3), Oxido de
arsenico V (As;0s) oxido de antimonio 111 (Sb,03), 6xido de niobio 111 (Nb,O3), oxido de
vanadio V (V20s) y 0xido de tantalio V (Ta,Os) [21]. La mayoria de vidrios se basan en el

oxido de silicio como formador de red, el cual tiene como unidad fundamental el tetraedro
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SiO;~. A pesar que la silice por si sola puede formar vidrio, solo funde a partir de los 1700

°C, por lo que su obtencion se vuelve costosa y requiere de un fundente para disminuir su
punto de fusién [18]. El 6xido de boro es otro formador de vidrio ampliamente utilizado, el

cual posee como unidad fundamental triangulos de BO; , sin embargo, en vidrios de

borosilicato modificados con alcalis los tridngulos de BO;™ pueden formar tetraedros de

BO, . Es ampliamente utilizado en vidrios comerciales como los borosilicatos y

aluminosilicatos [22].

Oxidos modificadores: son aquellos que rompen la red vitrea debido a que la rellena y
debilitan sus enlaces. Su adicion es necesaria para disminuir la viscosidad del vidrio y éste
pueda ser trabajado con facilidad [22]. Los éxidos modificadores mas empleados son el
Oxido de sodio (Na,O), Oxido de potasio (K,0O), oxido de calcio (CaO) y éxido de
magnesio (MgO). En la Figura 1.7 (a) se puede apreciar la forma en la que los iones Na*

penetran en la estructura del vidrio.

Oxidos intermediarios: son los 6xidos que a pesar de no poder formar vidrio por si solos
pueden unirse a una red vitrea. Se agregan con el fin de obtener propiedades especiales
como brillo, resistencia mecanica, quimica y térmica. Entre los 6xidos mas empleados se
encuentran el oxido de calcio (CaO), oxido de aluminio (Al,O3), 6xido de plomo (PbO) y
oxido de zinc (ZnO). En la Figura 1.7 (b) se puede observar la sustitucion de atomos de

oxigeno con aluminio como AlO;en una red de silice SiO;, y el efecto que tienen en la

estructura del vidrio.
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Figura 1.7. Efecto de la incorporacion de 6xidos modificadores en la estructura del vidrio [22].

1.3.5. Clases de vidrios

Historicamente, el vidrio ha sido empleado principalmente con fines decorativos y como
contenedor; sin embargo, en la actualidad el rango de aplicaciones van desde contenedores
y ventanas; en el caso de vidrios comerciales, hasta vidrios especiales para la fabricacion
de electrodos de vidrio, fibra de vidrio, material de cocina y laboratorio, sistemas 6pticos
en dispositivos espectrofotométricos, entre otros [21, 22]. La composicién quimica de los

tipos de vidrios mas importantes se encuentra en la Tabla 1.2.
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Tabla 1.2. Composicion quimica de los vidrios mas comunes [22]

Vidrio SiO, Na,O K,O CaO B,O Al,O4 Otros
Silice fundida 99,5 - - - - - -
Silice 96%
96 <0,2 <0,2 - 2,9 0,4 -
(Vycor)
Sosa- cal 71-73 12-14 - 10-12 - 05-15 MgO1-4
Silicato de PbO 32
63 7,6 6 0,3 0,2 0,6
plomo MgO 0,2
Alto en plomo 35 - 7,2 - - - PbO 58
Borosilicato
80,5 3,8 0,4 - 12,9 2,2 -
(Pyrex)
Aluminosilicato 57 1,0 - 55 4 20,5 MgO 12
MgO 10 -
Vitro ceramica 40-70 - - - - 10-35 30
TiO,7-15

A continuacion se detallan las caracteristicas y usos de los principales tipos de vidrios

comerciales.

1.3.5.1. Silice fundida

La silice fundida o vitrea es el Unico vidrio comercial que contiene un Unico componente

quimico mayoritario en su estructura. Posee un bajo coeficiente de expansion térmica, lo

cual lo hace resistente a choques térmicos, posee una alta temperatura de transicion vitrea,

por lo que permite su utilizacion a temperaturas mayores a 1000 °C. Se utiliza

principalmente en fibras Opticas en telecomunicaciones, lentes y otros dispositivos opticos

por su transparencia en un amplio rango del espectro electromagnético [18].
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1.3.5.2. Vidrios de sosa-cal

Es uno de los vidrios comerciales mas ampliamente utilizados debido a que la manufactura
de silice vitrea es muy costosa y requiere altas temperaturas de fundicién. La adicion de
Oxido de sodio a la estructura de la silice permite disminuir la temperatura de fundicion, sin
embargo, también genera una pobre durabilidad en el vidrio. El reemplazo parcial de dxido
de sodio por cal incrementa la durabilidad y permite la fundicion a temperaturas
razonables. La Figura 1.8 representa el diagrama de fases ternario para un sistema Na,O-
Ca0-SiO, con las temperaturas de fusion en el cual se encuentran las zonas de formacion
de vidrio alrededor de la composicion 15Na,O-10Ca0- 7SiO; [18]. Este tipo de vidrio se
utiliza para la fabricacion de vidrios planos, recipientes, utensilios prensados y soplados y

lamparas que requieran poca resistencia al calor [21].
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Figura 1.8. Diagrama de fase ternario para el sistema Na,0-CaO-SiO, [18].
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Los diagramas de fases ternarios son una representacion bidimensional, en forma de
triangulo equilatero, de las concentraciones de tres componentes a una presion dada. Las
lineas que se observan, se denominan lineas isotérmicas y corresponden a la temperatura
de fusion de las mezclas correspondientes. Para determinar la temperatura de fusion, de
una mezcla de tres componentes se dibujan lineas paralelas a cada lado del triangulo,
partiendo desde el punto correspondiente al porcentaje del compuesto en la mezcla tal
como se puede observar en la Figura 1.9. El punto donde estas lineas convergen

corresponde a la temperatura de fusion de la mezcla.

Figura 1.9. Ejemplo de diagrama de fases ternario [7].

1.3.5.3. Vidrios de borosilicato

Son producidos en un amplio rango de composiciones y por lo tanto sus propiedades

variaran de la misma manera. Se caracterizan por tener éxido de boro presente en la red de
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silice, el cual debilita su estructura y disminuye su temperatura de transicion vitrea. En
general, independientemente de su composicidn, poseen una mayor resistencia térmica,
durabilidad quimica y resistividad eléctrica que los vidrio de sosa-cal [18, 22]. El vidrio de
borosilicato, conocido como Pyrex, se utiliza en equipos de laboratorio, utensilios de
cocina, faros, entre otros. Las Figuras 1.10 y 1.11 representan los diagramas de fases

ternario para los sistemas Na,O-B,03-SiO, y CaO-SiO,-B,03 respectivamente.

frorrme (o K- Y Ne0S0,
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Figura 1.10. Diagrama de fases ternario para el sistema Na,0-B,05-SiO,[12].
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| 60% Si0,

Figura 1.11. Diagrama de fases ternario para el sistema CaO-SiO,-B,0,

1.3.5.4. Vidrios de plomo

El 6xido de plomo, al ser un modificador de red, genera vidrios con bajos puntos de fusion.
Se utilizan principalmente como protectores de radiacion de alta energia, ventanas de

radiacion, lamparas fluorescentes, tubos de televisor y decoraciones [22].

1.3.6. Materias primas para la fabricacion de vidrios

Los vidrios pueden ser fabricados a partir de reactivos quimicos de alta pureza en el caso
de investigaciones cientificas, en la fabricacion de vidrios dpticos y otros productos de alta
tecnologia. Caso contrario, la mayoria de productos comerciales son producidos a partir de
minerales o reactivos de bajo costo. Los minerales y reactivos comdnmente utilizados y su

factor gravimétrico para los Oxidos de interés se encuentran enlistados en la Tabla 1.3. El
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componente de vidrio.

factor gravimétrico es la cantidad necesaria para producir una unidad de peso del

Tabla 1.3. Materias primas para la fabricacion de vidrio [18]

Nombre comun Composicion Factor gravimétrico
Na,O = 8,46
Albita NaZO-A|203-68i03 A|203 =5,14
SiO, =1,45
Alumina A|203 A|203 =1,00
Aragonita CaCOs CaO0 =1,78
Barita BaSO, BaO =152
, Na,O = 6,14
Borax Na,B,0,10H,0
8203 = 2,74
. Na,O = 3,25
Borax anhidro Na,B,O;
8203 = 1,45
Acido bérico B,033H,0 B,0;=1,78
Nombre comun Composicion Factor gravimétrico
Potasa caustica KOH K,0=1,19
Sosa caustica NaOH Na,O = 1,29
. Ca0 =3,29
Dolomita CaCO;3-MgCO;
MgO = 4,58
Cal CaO CaO=1,00
Calcita CaCO4 CaO0=1,78
Litargirio PbO PbO =1,00
K,0 =591
Microclina Kzo - A|203— 6S|Oz A|203 =5,46
Si0,=1,54
Kzo = 1,00
Potasa K50 - K,CO3
K,O =1,47
Arena SiO, Si0,=1,00
Ceniza de soda Na,CO4 Na,0 =1,71
. . . Nazo = 2,65
Metasilicato de sodio Na,SiO35H,0 )
Si0,=2,73

35




Las materias primas listadas en la Tabla 1.3 se dividen en cinco categorias dependiendo el
papel que cumplen en el proceso de formacion de vidrio y son: formadores de red,
fundentes, modificadores de red, colorantes y agentes refinadores. Cabe destacar que
algunas materias primas como la alimina puede se clasificada en diferentes categorias

cuando son utilizadas para diferentes propositos.
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CAPITULO 11

2. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

En el presente proyecto de investigacion se busca incorporar vidrio borosilicatado a la
estructura del carbon activado y determinar las principales propiedades fisicoquimicas del
producto obtenido. Para esta finalidad se realizaron una serie de estudios para obtener el
composito mas adecuado para la recuperacion de oro. A continuacién se detalla la

metodologia utilizada.

2.1. DETERMINACION DE LA COMPOSICION PORCENTUAL Y

TEMPERATURA NECESARIA PARA LA FORMACION DE VIDRIO

Se establecieron diferentes porcentajes de silicato de sodio, tetraborato de sodio, y 6xido
de calcio a temperaturas de 900, 950 y 1000 °C; lo que permitié conocer qué relaciones
favorecen la formacion de vidrio. Las proporciones fueron efectuadas de acuerdo a la

Tabla 2.1

Tabla 2.1. Composicién porcentual en peso de reactivos para la elaboracion de vidrio

# Muestra | % Na,SiO3 | % Na,B,0; | % CaO
V1 75 25 0
V2 50 50 0
V3 25 75 0
V4 70 20 10
V5 45 45 10
V6 20 70 10
V7 65 15 20
V8 40 40 20
V9 15 65 20
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Las proporciones fueron escogidas de tal manera que se pueda apreciar visualmente el

efecto de la incorporacién de los 6xidos modificadores en la estructura del vidrio.

Las fundiciones fueron llevadas a cabo utilizando 10 gramos de mezcla, previamente
molida en mortero de porcelana, en un recipiente de ceramica y calentadas en una mufla de
laboratorio marca Fisher Scientific modelo Isotemp a las respectivas temperaturas por un
periodo de tres horas. Finalizado el calentamiento se dejo enfriar las muestras en el interior
del horno con la puerta abierta hasta alcanzar temperatura ambiente. Los resultados
obtenidos permitirdn conocer qué mezclas formaron vidrio, para ser posteriormente

incorporadas a la estructura del carbdn activo.

Para la elaboracion de los vidrios se emplearon metasilicato de sodio pentahidratado,
tetraborato de sodio decahidratado y 6xido de calcio grado técnico como materias primas

para la carga fundente.

2.2. EVALUACION DE LA MINIMA CANTIDAD DE CARGA FUNDENTE

NECESARIA PARA RECUBRIR CARBON ACTIVADO

Se desarrollaron seis compositos diferentes. Se mezclaron 100 mL de solucion de silicato
de sodio de concentraciones 7,5, 15, 22,5, 30y 37,5 % Yy 200 mL de tetraborato de sodio
de concentraciones 1,25, 2,5, 3,75, 5y 6,25 % respectivamente, para tener en total 10, 20,
30, 40, 50 y 60 gramos de carga fundente, guardando la relacion Na,SiO3:Na,B40; 3:1, con
100 g de carbdn activado previamente tamizado en malla #8 (2,36 mm de abertura) para

eliminar las fracciones de tamafio menor al nominal.
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Cada mezcla fue agitada en agitador magnético por un periodo de 2 horas a 90 °C;
finalizado el tiempo se elevo la temperatura a 300 °C hasta alcanzar sequedad.
Posteriormente las muestras fueron colocadas en recipientes ceramicos, cubiertos con tapa
de ceramica y fundidas en una mufla de laboratorio marca Fisher Scientific modelo

Isotemp a 950 °C por 3 horas.

A continuacién las muestras fueron enfriadas hasta temperatura ambiente y se retiraron de
los recipientes; se colocaron en un vaso de precipitacion de 1000 mL, se agregaron 500 mL
de agua destilada y se procedio a agitar utilizando un agitador mecéanico para remover las
fracciones fragiles. Finalmente, los compdsitos fueron filtrados con un cedazo, secados en
estufa marca Memmert modelo UNB 500 por un periodo de 24 horas a 100 °C y tamizados

en malla #8.

Se determind la dureza y el indice de yodo (ver anexos IV y V) de las muestras obtenidas
con el fin de determinar la cantidad Optima de vidrio que se necesita para recubrir carbon

activado.

El carbon activado empleado para el desarrollo de los compositos fue carbén granular

producido a partir de cuescos de palmiste activado con vapor de agua provisto por el

Departamento de Metalurgia Extractiva de la Escuela Politécnica Nacional.
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2.3. DESARROLLO DE COMPOSITOS DE CARBON ACTIVADO-VIDRIO

Los compositos fueron desarrollados con 100 g de carbdn activado, previamente tamizado
en malla #8, mezclandolo con 100 mL de solucién de silicato de sodio y 200 mL de
tetraborato de sodio, para tener en total 50 g de carga fundente. La composicion de cada
carga fundente se prepar6 de acuerdo a la Tabla 2.2 tomando en cuenta sélo las muestras
que fundieron completamente. Cada mezcla fue agitada en agitador magnético por un
periodo de 2 horas a 90 °C; finalizado el tiempo se elevo la temperatura a 300 °C hasta
alcanzar sequedad. Posteriormente las muestras fueron colocadas en recipientes ceramicos,
cubiertos con tapa de ceramica y fundidas en una mufla de laboratorio marca Fisher

Scientific modelo Isotemp a 950 °C por 3 horas.

A continuacién las muestras fueron enfriadas hasta temperatura ambiente y se retiraron de
los recipientes; se colocaron en un vaso de precipitacion de 1000 mL, se agregaron 500 mL
de agua destilada y se procedio a agitar utilizando un agitador mecanico para remover las
fracciones fragiles. Finalmente, los compdsitos fueron filtrados con un cedazo, secados en
estufa marca Memmert modelo UNB 500 por un periodo de 24 horas a 100 °C y tamizados

en malla #8. El proceso fue realizado por duplicado para cada muestra.

Tabla 2.2. Composicion de las cargas fundentes

S5 I;As%efgalooo | NaSiOs [% mV] | NasB.O; [% miV] | CaO [g]
c1 | ci0 | c19 375 6,25 0
c2 | ci1 | c0 250 125 0
c3 | ci2 | cat 125 1875 0
c4 | c13 | c22 35,0 10,0 5
C5 | c1a | c23 225 1125 5
C6 | c15 | co4 10,0 175 5
C7 | ci6 | c25 325 3,75 10
c8 | c17 | c26 20,0 10,0 10
c9 | cis | c27 7,50 16,25 10
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En la Figura 2.1 se presenta el diagrama de flujo correspondiente a la produccion de

compositos de vidrio-carbon activado.

Na,Si0, 37,5 %

100 mL H,0(g)
S;(l;boln O;(i)ctlvado I Carboén activado T Carbon activado
’ & Agitacion + solucion Secado recubierto
2h, 400 RPM, 90 °C 300 °C
Na,B,0,6,25 %
200 mL
H,0 IomL Material volatil
Composito granular Tamizado Composito Cenizas v
hiimedo +H. O icid vidriosas Fail
en himedo | ———— Atrzlcﬁon ;:ﬁmgd;f)lgg
#8 (2,36 mm) Compdsito ’
. Materoal fino
+H,0
H,O(g)
¢ f Composito
Secado Tamizado .
—>» Compésito 4X8
24h, 100 °C #8 (2,36 mm) > P
(-4,75 mm + 2,36 mm)
' Material fino

Figura 2.1. Diagrama de flujo de la produccion de compdsitos carbon activado-vidrio.

2.4. CARACTERIZACION FISICOQUIMICA Y ESTRUCTURAL DE LOS

COMPOSITOS DESARROLLADOS

Se determinaron las principales caracteristicas fisicogquimicas de los compdsitos obtenidos

como son: dureza, superficie especifica, humedad, cenizas, material volatil, carbono fijo,
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estructura interna, capacidad y cinética de adsorcion de oro. Los resultados obtenidos con

los compositos fueron comparados con los del carbén activado.

2.4.1. Dureza

Se define como el porcentaje de carbon activado de una muestra pesada que se retiene en
un tamiz de abertura cercana a la mitad de la abertura del tamiz que define el tamafio de
particula nominal, después de ser sometida a un periodo de agitacion con un namero

definido de bolas de acero.

2.4.1.1. Materiales

Tamiz de malla # 8 (abertura 2,36 mm) de 8 pulgadas de didmetro.
- Tamiz de malla # 16 (abertura 1,18 mm) de 8 pulgadas de diametro.
- Base receptora y tapa para tamices de 8 pulgadas de diametro.

- Probeta graduada de 100 mL.

- Esferas de acero de 1/2 y 3/8 de pulgada.

- Vaso de precipitacion de 250 mL

2.4.1.2. Equipos
- Agitador mecanico horizontal de tamices W.S. Tyler.

- Balanza electrénica marca Ohaus modelo Traveler.
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2.4.1.3. Procedimiento

Medir aproximadamente 125 mL de muestra de carbén activado utilizando una
probeta graduada.

Tamizar la muestra a su tamafio de particula nominal.

Medir 100 mL de muestra tamizada utilizando una probeta graduada previamente
tarda, y pesar en una balanza electronica semianalitica.

Colocar la muestra medida sobre la base receptora de tamices y afiadir las esferas
de acero.

Colocar la base receptora junto con cinco tamices adicionales en el agitador.
Tamizar por un periodo de 30 minutos.

Al finalizar el periodo de agitacion, retirar las esferas de acero y transferir la
muestra a un tamiz de abertura igual a la mitad del tamafio de particula nominal, y
agitar por 10 minutos.

Finalizado el periodo de agitacion, transferir la muestra a un vaso de precipitacion

previamente tarado. Pesar la muestra en balanza semianalitica.

La determinacién de dureza se realiz6 de acuerdo al método ASTM D3802-10 [23] y a la

norma ecuatoriana NTE INEN 1989:94 [24] (ver Anexos IV y VII) utilizando un agitador

mecanico horizontal de tamices W.S. Tyler (Figura 2.2) en lugar de un agitador automatico

Ro-Tap.
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Figura 2.2. Agitador mecénico de tamices horizontal

2.4.2. Indice de yodo

El nimero de yodo esté definido como los miligramos de yodo adsorbido por un gramo de
carbon activado cuando la concentracion del yodo del filtrado residual es 0,02 N y sirve
como medicién de la microporosidad. Cabe destacar que la relacion entre nimero de yodo
y el area superficial no puede ser generalizada debido a las variaciones en la materia prima
del carbon, condiciones del proceso y distribucion del volumen de poro [25]. De igual
forma el numero de yodo solo indica la capacidad de adsorcion de dicho elemento, por lo

tanto la capacidad de adsorcion de otros compuestos puede variar.

2.4.2.1. Materiales
- Bureta de vidrio de 50 mL.
- Matraces Erlenmeyer.
- Balones aforados de 100 y 1000 mL.

- Pipetas volumétricas de 5, 10, 25 y 50 mL.
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- Probeta graduada de 100 mL.

- Desecador de vidrio.

- Papel filtro retentivo.

- Tamiz de malla # 100 (abertura 0,150 mm) de 8 pulgadas de diametro.

- Tamiz de malla # 325 (abertura 0,045 mm) de 8 pulgadas de diametro.

2.4.2.2.Equipos
- Balanza analitica marca Metler Toledo modelo AB204.
- Estufa marca Memmert modelo UNB 500.

- Plancha de calentamiento.

2.4.2.3. Reactivos
- Acido clorhidrico 37,3%.
- Tiosulfato de sodio (Na,S,035H,0) grado analitico.
- Cristales de yodo resublimado grado analitico.
- Yoduro de potasio (KI) grado analitico.
- Yodato de potasio (KIO3) grado analitico.

- Almiddn soluble.

2.4.2.4. Procedimiento
- Moler una muestra representativa de carbon hasta que el 60 % pase un tamiz de
malla # 325, y 95 % de la misma pase un tamiz # 100.
- Secar una porcion de la muestra pulverizada a 150 °C por un periodo de 24 horas.
- Pesar una cantidad conocida de carbon en una balanza analitica, colocar en un

matraz Erlenmeyer y agregar 10 mL de HCI 5% p/p.
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- Colocar el Erlenmeyer en una plancha de calentamiento y llevar a ebullicion por 30
segundos.

- Dejar enfriar el Erlenmeyer hasta temperatura ambiente y agregar 50 mL de
solucién de yodo 0,1 N.

- Tapar el matraz erlenmeyer y agitar vigorosamente durante 30 segundos, filtrar a
través de papel filtro retentivo.

- Tomar 25 mL de alicuota con una pipeta volumétrica, colocarlos en un matraz
Erlenmeyer vy titular con solucién estdndar de tiosulfato de sodio 0,1 N. Agregar 1
mL de solucién de almidon al momento que se produzca una coloracion amarilla y
continuar la titulacion hasta que la coloracion desaparezca.

- Realizar el procedimiento por duplicado.

La determinacion del indice de yodo se realiz6 de acuerdo al método ASTM D4607-94

[25] y la norma ecuatoriana NTE INEN 1988:2013 [26] (ver Anexos V y VIII).

2.4.3. Humedad

La humedad se define como la pérdida de peso por calentamiento a 150°C, correspondiente
a la cantidad de agua libre, de una muestra de carbén activo en un crisol de porcelana

previamente tarado.

2.4.3.1. Materiales
- Céapsulas de porcelana con tapa.

- Desecador de vidrio.
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2.4.3.2. Equipos
- Balanza analitica marca Metler Toledo modelo AB204.

- Estufa marca Memmert modelo UNB 500.

2.4.3.3. Procedimiento

- Pesar aproximadamente 1 g de muestra en un crisol de porcelana previamente
tarado.

- Colocar el crisol en una estufa de laboratorio y calentar a 150 °C por un periodo de
3 horas.

- Retirar el crisol y dejar enfriar en un desecador de vidrio hasta alcanzar temperatura
constante.

- Pesar en balanza analitica.

- Realizar el procedimiento por duplicado.

La determinacion de humedad se realizé de acuerdo al método ASTM D2867-09 [27] (ver

Anexo |).

2.4.4. Cenizas

El contenido de cenizas se define como el residuo solido, correspondiente a la cantidad de
compuestos inorganicos, después de calcinacion a 650°C de una muestra de carbon

activado.
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2.4.4.1. Materiales
- Cépsulas de porcelana con tapa.

- Desecador de vidrio.

2.4.4.2. Equipos
- Balanza analitica marca Metler Toledo modelo AB204.

- Mufla de laboratorio marca Fisher Scientific modelo Isotemp.

2.4.4.3. Procedimiento

Pesar aproximadamente 1 g de muestra en un crisol de porcelana previamente

tarado.

- Colocar el crisol en una mufla de laboratorio y calentar a 650 °C por un periodo de
5 horas.

- Retirar el crisol y dejar enfriar en un desecador de vidrio hasta alcanzar temperatura
constante.

- Pesar en balanza analitica.

- Realizar el procedimiento por duplicado.

La determinacion del contenido de cenizas se realizé de acuerdo al método ASTM D2866-

11 [28] (ver Anexo II).
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2.4.5. Material volatil

El contenido de material volatil se define como la pérdida de masa resultante del
calentamiento de una muestra de carbon activo bajo condiciones estrictas de tiempo (7
min) y temperatura (950°C) en un crisol de porcelana cerrado previamente tarado, menos

la cantidad de humedad previamente determinada.

2.4.5.1. Materiales
- Cépsulas de porcelana con tapa.

- Desecador de vidrio.

2.4.5.2. Equipos
- Balanza analitica marca Metler Toledo modelo AB204.

- Mufla de laboratorio marca Fisher Scientific modelo Isotemp.

2.4.5.3. Procedimiento

Pesar aproximadamente 1 g de muestra en un crisol de porcelana previamente

tarado.

- Colocar el crisol tapado en una mufla de laboratorio y calentar a 950 °C por 7
minutos.

- Retirar el crisol y dejar enfriar en un desecador de vidrio hasta alcanzar temperatura
constante.

- Pesar en balanza analitica.

- Realizar el procedimiento por duplicado.
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La determinacion del material volatil se realiz6 de acuerdo al método ASTM D5832-98

[29] (ver Anexo I11).

2.4.6. Carbono fijo

Se define como la cantidad de material organico no volatil presente en una muestra de
carbén activo, y equivale al 100% de la muestra menos la humedad, cenizas y material

volatil.

2.4.7. Estructura interna

Se utilizd6 Microscopia Optica y Microscopia Electronica de Barrido en el mejor compdsito
desarrollado con el fin de observar los cambios en las imagenes del compdsito sintetizado,
respecto al carbdén activado original, producidos por la impregnacion de vidrio. Las
imagenes fueron obtenidas utilizando un microscopio 6ptico Olympus Modelo SZX16-
SZX10 (Figura 2.3) y un microscopio electrénico de barrido TESCAN VEGA LMU con

analizador EDS Bruker (Figura 2.4).
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Figura 2.3. Microscopio éptico Olympus.

Figura 2.4. Microscopio electronico de barrido TESCAN VEGA LMU.

51



2.4.8. Capacidad de adsorcion de oro

2.4.8.1. Materiales

Matraces Erlenmeyer.

- Planchas de agitacion.

- Agitadores magnéticos.

- Pipeta volumétrica de 100 mL.
- Embudo de vidrio

- Papel filtro retentivo.

2.4.8.2. Reactivos
- Solucion estandar de oro de 100 mg/L.
- Cianuro de sodio grado analitico.

- Hidrdxido de sodio grado analitico.

2.4.8.3. Equipos

- Espectrofotometro de absorcion atémica PerkinElmer AAnalyst 300.

2.4.8.4. Procedimiento

Se realizé una isoterma de adsorcion de oro tanto para el compdsito como para el carbén
activo de acuerdo al método propuesto en la bibliografia [30]. Se prepar6d 1 L de solucion
cianurada (1 g/L de NaCN) de 10 mg/L de oro regulando previamente el pH a 10,5. Para la

preparacion se disolvié 1 g de cianuro de sodio en agua destilada, se llevo el pH a 10,5 con
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NaOH, se agregaron 100 mL de una solucion estandar de oro de 100 mg/L y se aforé con

agua destilada.

Se colocaron 100 mL de solucion cianurada con oro en cuatro matraces Erlenmeyer y se
agrego a estos 0,01; 0,10; 1,00 y 10,0 g de carbon activado respectivamente. Cada solucion
con carbon fue agitada con el uso de agitadores magnéticos por un periodo de 24 horas.
Finalizado el tiempo se filtraron las soluciones con papel filtro retentivo y se tomaron
alicuotas de cada solucién. En ultimo lugar se determind la cantidad de oro presente en
cada solucién por espectrofotometria de absorcion atdbmica con flama en un equipo

PerkinElmer AAnalyst 300.

De acuerdo a los resultados obtenidos se grafico la cantidad de oro adsorbido por unidad
de masa de carbo6n frente a la concentracion residual de oro en la solucién cianurada, y se

determinaron las constantes k y n de adsorcion.

2.4.9. Cinética de adsorcion de oro

2.4.9.1. Materiales

Matraces Erlenmeyer.

- Planchas de agitacion.

- Agitadores magnéticos.

- Pipeta volumétrica de 100 mL.

- Embudo de vidrio

53



- Papel filtro retentivo.

2.4.9.2. Reactivos
- Solucioén estandar de oro de 100 mg/L.
- Cianuro de sodio grado analitico.

- Hidroxido de sodio grado analitico.

2.4.9.3. Equipos

- Espectrofotometro de absorcion atomica PerkinElmer AAnalyst 300.

Se determind la cinética de adsorcion tanto para el compdsito como para el carbdn activo
de acuerdo al método propuesto en la bibliografia [30]. Se prepar6 1 L de solucién
cianurada (1 g/L de NaCN) de 10 mg/L de oro regulando previamente el pH a 10,5. Para la
preparacion se disolvié 1 g de cianuro de sodio en agua destilada, se llevo el pH a 10,5 con
NaOH; se agregaron 100mL de una solucién estandar de oro de 100 mg/L y se afor6 con

agua destilada.

Se colocaron 100 mL de solucion cianurada con oro en cuatro matraces Erlenmeyer y se
afiadié a cada uno 0,5 g de carbdn activado. Las soluciones con carbdn se sometieron a
agitacion empleando agitadores magnéticos por un periodo de 15, 30, 60, 120 y 180
minutos. Finalizado el tiempo, se filtraron las soluciones con papel filtro retentivo y se
tomaron alicuotas de cada solucidn. Posteriormente se determind la cantidad de oro

presente en cada solucidn por espectrofotometria de absorcion atomica con flama en un
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equipo PerkinElmer AAnalyst 300. Con los resultados obtenidos se grafico el porcentaje

de oro adsorbido en funcidn del tiempo.
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CAPITULO Il

3. RESULTADOS Y DISCUSION

Los compdsitos de carbdn activado y vidrio fueron sintetizados por adsorcion de las
materias primas en solucion e impregnacion al momento de secar. Se realizaron una serie
de estudios para determinar las cantidades necesarias de materias primas para recubrir una
cantidad determinada de carbdn activo y el efecto que tiene dicho recubrimiento en las

propiedades fisicas y quimicas del carbon.

3.1. DETERMINACION DE LA COMPOSICION PORCENTUAL Y

TEMPERATURA NECESARIA PARA LA FORMACION DE VIDRIO

Se eligieron como materias primas metasilicato de sodio pentahidratado y bdrax
decahidratado por la solubilidad que presentan en agua a diferencia de los 6xidos que los
forman (Na,O, SiO,, B,O3). Ademas de las sales mencionadas se utiliz6 6xido de calcio en
algunos compositos debido a sus propiedades como modificador y estabilizador de red. La
cantidad empleada de cada materia prima junto con la cantidad real de 6xidos (ver anexo

VIII) que fueron fundidos se encuentra en la Tabla 3.1.
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Tabla 3.1. Cantidad empleada de cada materia y cantidad real de 6xidos a fundir.

Musstra Materias Primas [g] Cantidad de 0xidos [g]

Na,SiO; 5H,0 | Na,B,0; 10H,0 | CaO Total | SiO, | B,O; | Na,O | CaO | Total
V1 7,50 2,50 0,00 10,00 | 2,75 | 0,91 | 3,24 | 0,00 | 6,90
V2 5,00 5,00 0,00 10,00 | 1,83 | 1,82 | 2,70 | 0,00 | 6,36
V3 2,50 7,50 0,00 10,00 | 0,92 | 2,74 | 2,16 | 0,00 | 5,82
V4 7,00 2,00 1,00 10,00 | 2,56 | 0,73 | 2,97 | 1,00 | 7,26
V5 4,50 4,50 1,00 10,00 | 1,65 | 1,64 | 2,43 | 1,00 | 6,72
V6 2,00 7,00 1,00 10,00 0,73 2,55 1,89 | 1,00 | 6,18
V7 6,50 1,50 2,00 10,00 2,38 0,55 2,70 | 2,00 | 7,63
V8 4,00 4,00 2,00 10,00 1,47 1,46 2,16 | 2,00 | 7,09
V9 1,50 6,50 2,00 10,00 0,55 2,37 1,62 | 2,00 | 6,55

Una vez determinada la cantidad real de oxidos presentes en cada muestra se procedio a

determinar la composicion porcentual de cada vidrio, con el fin de utilizar dichos valores

en la posterior preparacion de los compdsitos.

Tabla 3.2. Composicion porcentual en peso de los 6xidos presentes en los vidrios desarrollados

Composicion porcentual
Muestra -

% SiO, | % B,03 | % Na,O | %Ca0O
V1 39,83 13,23 46,94 0,00
V2 28,81 28,70 42,49 0,00
V3 15,74 47,05 37,21 0,00
V4 35,31 10,05 40,86 13,77
V5 24,52 24,43 36,17 14,88
V6 11,85 41,32 30,65 16,18
V7 31,22 7,18 3537 | 26,23
V8 20,68 20,60 30,50 28,22
V9 8,39 36,24 24,82 | 30,55

Como se puede observar en la Tabla 3.1 la cantidad total de 6xidos presentes disminuye

considerablemente respecto a los 10 gramos empleados. Esto se debe a que en el proceso
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de fundicién se generan reacciones de descomposicion y deshidratacion, por lo tanto el
agua contenida en las sales es liberada en forma de vapor. Los resultados del ensayo de

fundicion a 900 °C se pueden apreciar en la Figura 3.1

V7 V8 V9

Figura 3.1.Ensayos de fundicion a 900 °C

Como se puede observar, en la figura 3.1 las muestras V1, V4, V7, V8 y V9 no

alcanzaron a fundir a 900 °C. Se puede notar claramente como estas muestras solo
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alcanzan a formar mezclas compactas, que no han alcanzado su temperatura de transicion
vitrea, y por lo tanto no logran formar vidrio como las muestras V2, V3, V5 y V6. Esto se
debe a la alta concentracion total de 6xidos modificadores de red en la composicién de la
mezcla respecto a la concentracion de 6xidos formadores. La Figura 3.2 muestra los

resultados de la fundicion a 950 °C.

V7 V8 V9

Figura 3.2. Ensayos de fundicion a 950 °C
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Como se puede observar en la figura 3.2 las muestras que previamente no fundieron a 900
°C empezaron a fundir a esta temperatura con la excepcion de las muestras V4 y V7. De
igual forma se puede apreciar que las muestras V1 y V5 logran ocupar una mayor cantidad

de superficie respecto a las demas.

V7 V8 V9

Figura 3.3. Ensayos de fundicion a 1000 °C

60



La Figura 3.3 muestra los resultados de la fundicion a 1000 °C. Se puede observar que
todas las muestras con excepcion de V7 fundieron completamente, mientras que la muestra
V4 empezo a fundir de forma parcial. Los resultados de los ensayos de fundicion

encontrados para la formacion de vidrio de todas las muestras se encuentran en la Tabla

3.3.

Tabla 3.3. Ensayos de fundicién de vidrio

Muestra | Fundicién (900 °C) | Fundicion (950 °C) | Fundicién (1000 °C)
V1 Parcial Si Si
V2 Si Si Si
V3 Si Si Si
V4 No No Parcial
V5 Si Si Si
V6 Si Si Si
V7 No No No
V8 No Parcial Si
V9 Parcial Si Si

Para conocer como afecta la temperatura a la formacion de vidrio se colocaron los
porcentajes de los compuestos presentes en la mezcla en el diagrama de fases ternario
correspondiente al sistema Na,O-B,03-SiO; [12]. Los puntos de fusion correspondientes a
las mezclas que no poseen CaO como modificador de red se encuentran graficados en la

Figura 3.4.
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Figura 3.4. Diagrama de fases ternario Na,O-B,05-SiO, para los vidrios que no poseen CaO en su

composicion [12]

En la Figura 3.4 se puede apreciar que la temperatura de fusion minima para la muestra V1
se encuentra entre los 900 °C y 1000 °C, razon por la cual esta muestra fundi
parcialmente a 900 °C. Por otro lado, el punto de fusion para las muestras V2 y V3 se
encuentra alrededor de los 800 °C, lo que corrobora que ambas muestras hayan fundido
facilmente a 900 °C, y que para formar vidrios de estas composiciones se puede reducir la

temperatura hasta los 800 °C.

En el caso de los vidrios con CaO, por presentar cuatro 6xidos en su estructura se realizé
una aproximacion de la temperatura minima de fusion en el diagrama de fases ternario

correspondiente al sistema Na,O-B,0s3-SiO,, utilizando las concentraciones de SiO; y
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B,Os. Los puntos de fusion correspondientes a las mezclas que poseen CaO como

modificador de red se encuentran en la Figura 3.5.
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Figura 3.5. Diagrama de fase ternario Na,O-B,03-SiO; para los vidrios que poseen CaO en su

composicion

A pesar que la figura 3.5 indica que los puntos de fusion minimo para las muestras V8 y
V9 se encuentran alrededor de los 850 y 900 °C, los resultados obtenidos indican que solo
se formara vidrio a partir de los 1000 y 950 °C respectivamente. De igual forma la figura
3.5 indica que el punto de fusion para las muestras V4 y V7 se encuentra entre los 950 y
1000 °C, sin embargo, ninguna de las dos muestras fundié completamente hasta los 1000
°C, por lo que ambas muestras no fueron tomadas en cuenta para el desarrollo de

compositos.
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3.2. EVALUACION DE LA MINIMA CANTIDAD DE CARGA FUNDENTE

NECESARIA PARA RECUBRIR CARBON ACTIVADO

Se determiné la cantidad minima de materias primas necesarias para recubrir 100 g de
carbon activo granular 4X8 (-4,75 mm + 2,36 mm) y de esta forma obtener la méxima
dureza posible. Se eligié la composicion de la muestra V1 fundida a 950 °C debido a que el
vidrio formado ocupa una mayor superficie a una temperatura relativamente baja. Se
determiné la dureza y el indice de yodo en las muestras sintetizadas para determinar la

cantidad éptima de carga fundente. Los resultados obtenidos se encuentran en la Tabla 3.4.

Tabla 3.4. Efecto del aumento de carga fundente en la dureza e indice de yodo

Masa de Carga fundente | Carga fundente / masa de % Indice de yodo
carbén [g] [a] carbén Dureza [mg/o]
100 0,0 0,0 58,25 297,99
100 10,00 0,1 58,59 271,40
100 20,00 0,2 61,78 264,18
100 30,00 0,3 65,78 188,66
100 40,00 0,4 78,06 144,43
100 50,00 0,5 82,40 108,51
100 60,00 0,6 81,00 104,58

En la Figura 3.6 se representa la forma en que varian dureza e indice de yodo en funcién de

la relacion carga fundente / carbon activado.
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Figura 3.6. Variacion de la dureza e indice de yodo en funcion de la relacion carga fundente/masa

de carbén

Como se puede observar la dureza del carbon inicialmente posee una dureza de 58,3 %
hasta alcanzar un maximo de 82,4 %, que representa un incremento del 41,5%; caso
contrario el indice de yodo disminuye de 298 mg/g, que corresponden al carbén puro, hasta
108,5 mg/g, que corresponde una disminucion del 63,6%. Dados estos resultados se
determind que la carga fundente dptima es de 50 g por 100g de carbon activado, debido
que al emplear 60 g de carga fundente por 100 g de carbdn activado la dureza se mantiene

relativamente al igual que el indice de yodo.
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3.3. DESARROLLO DE COMPOSITOS CARBON ACTIVADO-VIDRIO

Los compdsitos fueron desarrollados utilizando el proceso detallado en el apartado 2.3
utilizando las mezclas que fundieron completamente. En la Tabla 3.5 se encuentran los

nombres de las mezclas elaboradas junto con el nimero de compdsito correspondiente a

cada una.
Tabla 3.5. Mezclas elaboradas y sus compositos correspondientes

Muestra F(Léggific?)n com:ésito Muestra F(t;ggif(ign compfésito Muestra I:f(;](;jolilg? com:ésito
V1 Parcial C1 V1 Si C10 V1 Si C19
V2 Si C2 V2 Si C11 V2 Si C20
V3 Si C3 V3 Si C12 V3 Si c21
V4 No C4 V4 No C13 V4 Parcial C22
V5 Si C5 V5 Si C14 V5 Si C23
V6 Si C6 V6 Si C15 V6 Si C24
V7 No C7 V7 No C16 V7 No C25
V8 No C8 V8 Parcial C17 V8 Si C26
V9 Parcial C9 V9 Si C18 V9 Si C27

Como se puede observar de los 27 compositos previstos solo 17 fueron elaborados debido
a que sus respectivas mezclas no fundieron completamente. Los compositos elaborados
fueron el C2, C3, C5, C6, C10, C11, C12, C14, C15, C18, C19, C20, C21, C23, C24, C26
y C27. La Tabla 3.6 contiene los rendimientos obtenidos del proceso de incorporacion de

vidrio a la estructura del carbén activado.
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Tabla 3.6. Rendimiento del desarrollo de compositos carbdn activado-vidrio

. I_\/I_asa Masa carga Masa total | Masa final % % .
Muestra | inicial de fundente .. Rendimiento
carbén [g] [a] La] La] Rendimiento general
C2 200 63,6 263,6 127,2 48,3
C3 200 58,2 258,2 105,4 40,8
C5 200 67,2 267,2 139,3 52,1
C6 200 61,8 261,8 114,6 43,8
C10 200 69,0 269,0 130,3 48,4
Cl1 200 63,6 263,6 132,0 50,1
C12 200 58,2 258,2 98,6 38,2
Cl4 200 67,2 267,2 140,5 52,6
C15 200 61,8 261,8 1141 43,6 46,1
Ci18 200 65,5 265,5 1241 46,8
C19 200 69,0 269,0 95,8 35,6
C20 200 63,6 263,6 109,8 41,6
c21 200 58,2 258,2 124,6 48,3
Cc23 200 67,2 267,2 147,2 55,1
C24 200 61,8 261,8 126,5 48,3
C26 200 70,9 270,9 119,4 441
C27 200 65,5 265,5 1211 45,6

El rendimiento para el desarrollo de los compdsitos fue determinado tomando en cuenta la

masa inicial total de carbon activado mas la carga fundente, correspondiente a la cantidad

total de 6xidos afiadidos. El céalculo de la masa de carga fundente utilizada se encuentra en

el anexo VIII, tomando en cuenta que se emplean 100 g de mezcla en total. Como se puede

observar en la Tabla 3.6, el rendimiento general es de 46,1 %. Las pérdidas se deben a la

atricion generada en el momento de la agitacién y en la remocion de las partes fragiles

después de la fundicion, lo que ocasiona que se generen fracciones menores al tamafio

nominal, ademas, parte del carbén en la parte superior del recipiente es calcinado al

momento de la fundicion; de la misma manera se generan pérdidas por la formacién de

vidrio en las paredes de los recipientes.
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3.4. CARACTERIZACION FISICOQUIMICA Y ESTRUCTURAL DE LOS

COMPOSITOS DESARROLLADOS

La caracterizacion fue dividida en dos partes principales: fisicoquimica y estructural. Se
emplearon técnicas gravimétricas y volumétricas normadas para la determinacion de
humedad, material volatil, cenizas, carbono fijo y dureza e indice de yodo, mientras que
para la determinacién de la capacidad y cinética de adsorcion de oro se empled
espectrofotometria de absorcion atdmica. La caracterizacion estructural fue llevada a cabo

por microscopia dptica y microscopia electrénica de barrido.

3.4.1. Caracterizacion fisicoquimica

3.4.1.1. Composicién porcentual, indice de yodo y dureza

La caracterizacion fisicoquimica fue llevada a cabo para determinar el composito mas apto
para la adsorcion de oro. La Tabla 3.7 contiene los resultados promedios obtenidos para las
propiedades fisicoquimicas de los compdsitos desarrollados y el carbon activado original.
En los anexos IX, X, XI, XII, XIll'y XIV se detallan los calculos realizados, al igual que

las desviaciones estandar obtenidas para cada determinacion.
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Tabla 3.7. Porcentajes de humedad, material volétil, cenizas, carbono fijo, dureza e indice de yodo

del carbdn activado inicial y de los compdsitos carbon activado-vidrio

Proporcién carga

%

%

Muestra fundente T fundicion % material % Carbono indice %
%. % % [°C] humedad volatil Cenizas fijo I,[mg/g] | Dureza
Na,SiO; | Na,B,O; | CaO

CA 0 0 0 - 8,66 14,03 7,10 70,21 | 297,99 | 58,25
Cc2 900 8,63 11,36 20,49 59,52 | 204,58 | 67,18
Ci11 50 50 0 950 4,40 13,32 28,56 53,71 95,78 75,76
C20 1000 2,72 6,11 20,05 71,12 | 101,78 | 77,97
C3 900 5,35 11,81 17,99 64,85 | 195,22 | 62,04
Ci12 25 75 0 950 4,54 14,01 17,51 63,93 | 110,67 | 75,33
c21 1000 2,60 6,95 15,66 74,80 | 118,53 | 74,19
C5 900 4,67 11,95 24,14 59,24 | 138,64 | 62,11
Ci4 45 45 10 950 7,26 7,99 30,61 54,14 | 109,59 | 73,41
C23 1000 2,20 8,28 22,24 67,28 | 120,89 | 72,18
C6 900 4,83 9,92 24,89 60,36 | 117,02 | 60,88
Ci15 20 70 10 950 3,89 4,97 17,74 73,41 78,74 67,51
C24 1000 2,70 6,09 27,33 63,88 82,10 70,40
C10 75 25 0 950 9,60 11,27 23,97 55,15 | 108,51 | 82,40
C19 1000 5,57 4,12 27,49 62,82 91,57 83,22
C18 15 65 20 950 3,52 10,92 13,04 72,51 | 113,38 | 70,19
C27 1000 2,15 6,21 18,19 73,45 68,48 74,74
C26 40 40 20 1000 2,98 5,73 25,52 65,77 | 115,75 | 74,36

Como se puede notar en la Tabla 3.7 existe en general una disminucién del contenido de

humedad, material volatil y carbono fijo de los compdsitos respecto al carbdén activado

original, de igual forma es evidente la disminucion del indice de yodo, el cual baja en méas

del 60%, lo cual es un claro indicativo de la incorporacién de vidrio a la estructura del

carbdn activo. Esta incorporacidn también es evidente en el contenido de cenizas, el cual es

méas del doble en todos los compositos. EXiste cierta

contenido de cenizas y la dureza de los compdsitos como se indica en la figura 3.7.
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Figura 3.7. Relacion de la dureza en funcion del contenido de cenizas

En la Figura 3.7 se demuestra, que en general, los compdsitos con mayor contenido de
cenizas, y por ende mayor recubrimiento, presentan una mayor dureza en relacion a
aquellos con un bajo contenido de cenizas. EI motivo por el que algunos compositos, a
pesar de presentar un alto contenido de cenizas, presentaron un bajo porcentaje de dureza
se debe a que no se puede garantizar un recubrimiento uniforme sobre la superficie del

carbén.

La temperatura de fundicion es otro parametro que influye en las propiedades
fisicoquimicas de los compdsitos desarrollados. En la Figura 3.8 se graficd la dureza y el
indice de yodo en funcion de la temperatura de fundicion para cada tipo de compésito de
acuerdo a su composicién, con excepcion de las muestras C10, C19, C18, C27 y C26,
debido a que no se puede establecer una relacion entre ambas variables con solo dos

puntos.
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Figura 3.8 Variacion de la dureza e indice de yodo en funcién de la temperatura de

fundicion para diferentes tipos de compdsitos
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Claramente se puede observar en la Figura 3.8 como a medida que sube la temperatura de
fusion, la dureza de los compdsitos aumenta, mientras que el indice de yodo disminuye
bruscamente como en el caso de la Figura 3.8 a) y 3.8 b), lo que indica que a mayor

temperatura, el vidrio formado alcanza a cubrir a una mayor superficie de carbon.

Los compositos que presentaron mejores resultados, considerando el indice de yodo y
dureza, fueron las muestras C10 y C19, las cuales presentaron una dureza superior al
carbén activo original del 41,5 % y 42,9 % respectivamente. Aunque otras muestras como
la C2 y C3 presentaron indices de yodo de aproximadamente el doble a las muestras C10 y
C11, fue la dureza el factor decisivo para elegir el mejor compaosito. A pesar que la muestra
C19 presenta una dureza mayor respecto a C10, su indice de yodo es considerablemente
menor, haciendo que la muestra C10 sea la mas adecuada para las pruebas de adsorcién de

oro y el analisis estructural.

3.4.1.2. Capacidad de adsorcién de oro

El estudio de la capacidad de adsorcion de oro fue llevado a cabo utilizando cuatro
soluciones de oro en cianuro de sodio tanto para el carbon activo original como para el
mejor composito desarrollado. El tiempo de agitacion seleccionado fue de 24 horas debido
que se considera que cumplido este periodo de tiempo el sistema ha alcanzado el
equilibrio. La Tabla 3.8 contiene los pesos utilizados y los resultados obtenidos para la
adsorcion de oro. En el anexo XV se encuentra la ecuacion utilizada para determinar la

cantidad de oro adsorbido por gramo de carbon activado.
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Tabla 3.8. Capacidad de adsorcién de oro del carbén activado original y el compdsito carbon

activado-vidrio

. Concentracion
Concentracion . x/m
Muestra masa [g] inicial [mg/L] en el equilibrio [mgAu/g]
[mo/L]

0,0105 7,75 5,81

0,1041 4,72 3,50

CA. 0,9992 8,36 0,35 0,80
10,0020 0,05 0,08

0,0122 7,78 5,25

0,1048 5,37 2,91

c10 1,0023 842 0,73 0,77
10,0014 0,21 0,08

Con los resultados obtenidos en la Tabla 3.8 se realiz6 la isoterma de Freundlich
graficando la cantidad de oro adsorbido por gramo de carboén vs la concentracion de oro en

la solucion en el equilibrio como se observa en la Figura 3.9.

7,0
6,0
5,0
4,0
3,0
2,0
1,0
0,0

=¢=C.A.

mgAu/gCA

=i—C10

0 2 4 6 8 10
Concentracién de Au en el equilibrio (Cf) [mg/L]

Figura 3.9. Isoterma de Freundlich de adsorcion de oro
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La Figura 3.9 indica que la adsorcion del compdsito es menor respecto al carbdn activado
original como se esperaba. Para determinar las constantes k y n de adsorcion se realizé la
linealizacion de la isoterma utilizando la ecuacion 1.6. Las isotermas lineales se encuentran

en la Figura 3.10.

1,00 -
0,50 -
y=0,7977x + 0,0715
E 0,00 -
S~
X y =1,0566x - 0,2173
Eo -0,50 - & CA.
mC10
‘1,00 7 ‘ .
_1,50 T T T T T 1
-1,50 -1,00 -0,50 0,00 0,50 1,00 1,50
log Cf

Figura 3.10. Isoterma lineal de adsorcion de oro

Mediante el uso de regresion lineal se determind la ecuacion que rige a ambas isotermas
para determinar las constantes de adsorcion. La Tabla 3.9 tabula las constantes calculadas

para cada isoterma.

Tabla 3.9. Constantes calculadas para las isotermas de Freundlich

Muestra | log k k 1/n n
CA. |0,0715| 1,218 |0,7977 | 1,25
Cc10 -0,213 | 0,61 | 1,0566 | 0,95

Las constantes determinadas indican que el carbon empleado tiene de por si una baja

capacidad de adsorcion, lo cual es corroborado también por su bajo indice de yodo, sin
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embargo el composito desarrollado tiene una constante k de aproximadamente la mitad
(0,61) del valor del carbén original (1,18). La construccion de las isotermas de Freundlich
y sus constantes dan una idea la cantidad de carbon necesario para recuperar una cantidad

determinada de oro en solucion.

3.4.1.3. Cinética de adsorcion de oro

El estudio de la cinética de adsorcion fue llevado a cabo para determinar el tiempo
necesario para recuperar una cantidad determinada de oro a diferentes intervalos de
tiempo. Se llevd a cabo utilizando cuatro soluciones cianuradas de oro tanto para el carbon
activo original como para el mejor composito desarrollado. La Tabla 3.10 contiene los
pesos utilizados y los resultados obtenidos. En el anexo XVI se encuentra la ecuacion

utilizada para la determinacion del porcentaje de oro adsorbido.

Tabla 3.10. Cinética de adsorcion de oro del carbon activado original y el compdsito carbon

activado-vidrio

. s . % Au
Muestra Tiempo masa [g] C. inicial C. final en %AL_J
[h] [mg/L] [mg/L] solucion adsorbido
0 - 8,36 100,0 0,0
0,25 0,5052 6,24 74,6 25,4
CA 0,5 0,5177 8 36 5,80 69,4 30,6
1,0 0,5207 4,09 48,9 51,1
2,0 0,5044 3,20 38,3 61,7
3,0 0,5054 1,96 23,4 76,6
0 - 8,42 100,0 0,0
0,25 0,5045 7,07 84,0 16,0
0,5 0,5060 5,80 68,9 31,1
c10 1 0,5088 842 5,69 67,6 32,4
2 0,5669 4,10 48,7 51,3
3 0,5052 3,20 38,0 62,0

75



Con los datos obtenidos se precedio a graficar el porcentaje de oro adsorbido en funcion
del tiempo transcurrido. La Figura 3.11 muestra los datos cinéticos obtenidos para ambas

muestras.

100 -~

(=]
Rl
2
[]
[72]
3 ——C.A.
=]
g —8—C10
O T T T 1
0 1 2 3 4

Tiempo [h]

Figura 3.11. Porcentaje de oro recuperado por el carbon activo original y el compésito desarrollado

a diferentes tiempos

Se puede observar que el carb6n activado original presenta una velocidad de adsorcion
mayor que el composito con vidrio; siendo asi que para un periodo de 3 horas recupera un
14,6% maés de oro. Cabe recalcar que a intervalos de tiempo cortos, hasta 30 minutos, la
velocidad de adsorcion aumenta rapidamente de forma lineal para ambas muestras y
empieza a disminuir a partir de ese punto. EI compoésito desarrollado logré recuperar hasta
un 62% de oro de la solucién cianurada, por lo que se requiere determinar su adsorcion a
tiempos mayores; sin embargo, se puede predecir que la recuperacion de oro no sera

mucho mayor dada la tendencia de la velocidad de adsorcion.
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3.4.2. Caracterizacion estructural

La caracterizacion estructural fue llevada a cabo utilizando microscopia Optica, con el fin
de observar la superficie del carbon activado original y el compésito carbén activado-
vidrio. La estructura del carbon activado fue estudiada mas a fondo utilizando microscopia
electrénica de barrido, con el fin de observar los cambios en la porosidad después del

recubrimiento con vidrio.

3.4.2.1. Microscopia Optica

La superficie del carbon activado fue observada con un aumento de 1,25x hasta 5x debido
a que con aumentos superiores la imagen pierde claridad, por la irregularidad de la
superficie del carbdn. Las imégenes para el carbén activado original se encuentran en la

Figura 3.12.

a) Aumento de 1,25x b) Aumento de 5x

Figura 3.12. Imégenes del microscopio 6ptico del carbon activado original.
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A 1,25x y 5x ya se puede observar la presencia de los macroporos mas grandes, la

distorsion en la imagen b) se debe a la irregularidad de la superficie del carbon.

En la figura 3.13 se encuentran las imagenes correspondientes al compoésito carbon

activado-vidrio.

a) Grano A con b) Grano B con aumento de ¢) Grano C con aumento de

aumento de 1,25 x 1,25 x 1,25 x

a) Grano C con aumento de 5x b) Grano B con aumento de 5x

Figura 3.13. Imagenes del microscopio 6ptico del compdsito carbon activado-vidrio
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Al observar el compdsito a 1,25x se puede apreciar claramente la incorporacion de vidrio a
la superficie del carbdn, sin embargo el recubrimiento es irregular y diferente para cada
grano de carbon. Mientras que en la imagen a el vidrio solo ocupo los surcos del carbén,
en la imagen b se observa la formacion de pequefias burbujas de vidrio en varias zonas de
la superficie. Por otro lado, la imagen c indica que el vidrio recubrié una gran parte de la
superficie formando una pelicula vidriosa dura sobre el carbon. La imagen d es un
acercamiento 5x de la imagen b. En este aumento se puede apreciar incluso la presencia de
pequefias fracturas en el vidrio, las cuales se producen por el choque térmico durante la

fundicion.

Con los resultados obtenidos de la microscopia dptica se eligio el grano de compdsito B
como el mas apto para ser analizado por microscopia electronica de barrido, debido a la

forma en la que el vidrio recubrio su superficie.

3.4.2.2. Microscopia electronica de barrido

Se realizé el analisis por SEM del carbon activado y el compdsito carbdn activado-vidrio
para observar como el recubrimiento de vidrio afecté a la superficie del carbén. Las
imagenes fueron capturadas con una resolucion de 100 a 500x. En la Figura 3.14 se

encuentran las micrografias para el carbon activado original con aumentos de 100 y 500X
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b) Aumento de 500x

Figura 3.14. Micrografias SEM del carbon activado original.

80



Al observar las micrografias se aprecia que su superficie es de tipo cavernosa, por la que
hay multiples irregularidades de hasta 100 pm de didmetro, los cuales contienen diversos
tipos de poros en su interior. En la imagen a 500x se puede apreciar la gran cantidad de

Meso y microporos.

Debido a la interaccidn entre los electrones emitidos por el SEM y la muestra, se producen
rayos X que son detectados por el equipo y permiten realizar el analisis elemental
correspondiente. La Figura 3.15 es el espectro de rayos X por energia dispersiva propio del

carbon activado original.

40—:
35{
30—:
25{

20—

Figura 3.15. Analisis elemental por espectroscopia de rayos X por energia dispersiva para el

carbon activado original.
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Como se puede observar en el espectro de la Figura 3.15 la banda que presenta una mayor
respuesta es la correspondiente al carbono, ademas existen tres bandas adicionales de
sodio, silice y oxigeno, que corresponden al contenido de cenizas en el carbon. En la Tabla
3.11 se encuentra la composicién elemental en porcentaje del carbon activado original

realizado por espectroscopia de rayos X por energia dispersiva.

Tabla 3.11. Composicién elemental del carbo6n activado original

Elemento | Namero atémico | Series de rayos X | Porcentaje
Silicio 14 K 29,16
Sodio 11 K 11,33

Oxigeno 8 K 58,33

Como se puede apreciar en la Tabla 3.11 solo el silicio, sodio y oxigeno pudieron ser
cuantificados por el detector EDS. Esto se debe a que los elementos mas ligeros,
usualmente aquellos con numeros atdmicos menores a 11 como el boro y el carbono,
emiten rayos X de baja energia los cuales son dificiles de detectar, generando de esta forma
errores en la medicion. Sin embargo la informacion provista por el detector EDS es de
utilidad al momento de comparar los resultados del carbén activado original con los

obtenidos para el composito carbon activado-vidrio.

En la Figura 3.16 se encuentran las micrografias para el composito carbén activado-vidrio.
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b) Aumento de 200x. ¢) Aumento de 500x

Figura 3.16. Micrografias SEM del composito carbon activado-vidrio

Se puede observar claramente en las micrografias como el vidrio queda impregnado en la
superficie del carbon, en este caso, como pequefias gotas. En la imagen a estdn marcadas
las zonas donde se concentran los 4&tomos de silicio con color rojo y sodio con color azul,
dando como resultado un color violeta en todas las zonas de formacion de vidrio. En las

iméagenes b y ¢ se observa la incorporacion de vidrio a 200 y 500x. Se puede apreciar que
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el carbon no solo fue recubierto, sino que su superficie fue alterada de cierta forma
tomando el aspecto de placas planas superpuestas con poros notablemente visibles. Al
igual que el carbon activado original, se realizo el analisis elemental para el composito
desarrollado. La Figura 3.17 es el espectro de rayos X por energia dispersiva propio del

compdsito carbén activado-vidrio.

cps/eV

,C*

Figura 3.17. Analisis elemental por espectroscopia de rayos X por energia dispersiva para el

compdsito carbon activado-vidrio

El cambio en el espectro de rayos X de la Figura 3.17 es claramente notorio. Se puede
apreciar que la banda de carbono ha disminuido en mas de la mitad, mientras que la banda
de oxigeno es la predominante, de igual forma las sefiales de sodio y silicio han aumentado
en gran proporcion. Cabe destacar que el decrecimiento de la banda de carbono se debe a
que el analisis elemental es semicuantitativo y solo es realizado en la superficie exterior de
la muestra, y por lo que se ha demostrado, es el sitio con mayor presencia de vidrio. Al
igual que el carbon activado original, se determind la composicion elemental en porcentaje
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para el composito desarrollado. En la Tabla 3.12 se encuentra la composicion elemental en

porcentaje del composito realizado por espectroscopia de rayos X por energia dispersiva.

Tabla 3.12. Composicidn elemental del compdsito carbén activado-vidrio

Elemento | Namero atémico | Series de rayos X | Porcentaje
Silicio 14 K 52,69
Sodio 11 K 15,77

Oxigeno 8 K 31,54

Comparando el contenido de elementos entre el carbon activado original y el composito
desarrollado, se puede apreciar claramente el incremento de los principales elementos del
vidrio como son: el silicio que sube del 29,16% al 52,69% y el sodio que sube del 11,33%

al 15,77%.
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CAPITULO IV

4. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

4.1. CONCLUSIONES

- Los tipos de vidrio mas eficientes, entre los estudiados, son aquellos que presentan una
mayor cantidad de SiO, como formador de red en lugar de los que poseen altas
cantidades de B,Oj3, debido a que al momento de su formacion ocupan una mayor
superficie. EI composito que presentd las mejores propiedades fisicoquimicas fue el
producido utilizando una carga fundente compuesta por un 75% de Na,SiO3 y 25% de

NazB4O7.

- La carga fundente 6ptima para el recubrimiento de carbon activado fue de 50 g por
100 g de carbdn activado, debido a que el nivel de dureza y el indice de yodo

permanecen constante a partir de ese punto.

- El rendimiento aparente del desarrollo de los compdsitos de carbon activado-vidrio es
del 46,1 %, debido a la cantidad de material fino que se produce en las operaciones de
agitacion vy atricién, asi como la generacion de cenizas y formacion de vidrio en las

paredes de los envases en el proceso de fundicion.
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Existe una relacion inversa entre el indice de yodo y la dureza que permite verificar la
incorporacion del vidrio a la estructura del carbon activado. La dureza alcanzada por el

mejor composito desarrollado fue un 41,5% superior a la del carbon activado original.

El indice de yodo disminuy6 en un 63,3% después de la incorporacion de vidrio, lo
cual indica que la microporosidad del carbén y la capacidad de adsorber especies

similares al yodo disminuye considerablemente.

La temperatura de fundicion juega un papel importante en la incorporacion de vidrio al
carbdn activado, siendo asi que a temperaturas superiores de 900°C la dureza de los

compositos aumentaba, indicando un mayor recubrimiento.

La incorporacion de CaO a la estructura del vidrio como modificador de red no brindo
una mejora a los vidrios, dado que los compdsitos producidos con este éxido no

presentaron una mayor dureza como se esperaba.

La capacidad de adsorcién de oro del composito disminuyd alrededor de la mitad
respecto al carbon activado original debido a la determinacion de las constantes k y n

de adsorcion, las cuales disminuyen de 1,18 a 0,61 y 1,25 a 0,95 respectivamente.
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4.2.

La cinética de adsorcion de adsorcion de oro del compdsito es claramente menor que
el carbon activado original, siendo asi que existe una diferencia del 14,6% de oro

recuperado en un periodo de 3 horas.

Las micrografias SEM del carbén activado original sugieren que ese posee una
estructura de tipo cavernosa en la que estan contenidos los diferentes tipos de poro,
mientras que las micrografias e imagenes del microscopio Optico indican que el
recubrimiento del carbdn activado es irregular y puede darse en forma de burbujas de

vidrio microscopicas o de peliculas vidriosas.

El andlisis elemental por espectroscopia de rayos X por energia dispersa indica que los
elementos mayoritarios en la superficie externa del composito son oxigeno y sodio, lo
cual se justifica ya que el Na,O es el componente mayoritario de la carga fundente en

el desarrollo de los compdsitos.

RECOMENDACIONES
Desarrollar compdsitos con otros modificadores de red como éxido de plomo o
aluminio. De igual forma trabajar a temperaturas de fundicion superiores a los 1000 °C

para obtener vidrios que recubran una mayor superficie de carbon.

Intentar otras formas de desarrollar compdsitos de carbon activado vidrio como la

impregnacion directa de una mezcla de éxidos u otras materias primas. lgualmente
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investigar utilizando carbones activados con mayor superficie especifica para observar

si la capacidad de adsorcidon de oro se ve afectada de igual 0 mayor medida.

Llevar a cabo estudios en plantas piloto de CIP o CIL con el fin de determinar la

aplicabilidad y rentabilidad para dichos procesos.
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ANEXO |
ASTM D2867-09
METODO ESTANDAR PARA LA DETERMINACION DE

HUMEDAD EN CARBON ACTIVADO
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ANEXO II
ASTM D2866-11
METODO ESTANDAR PARA LA DETERMINACION DEL

CONTENIDO TOTAL DE CENIZAS EN CARBON ACTIVADO
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ANEXO I11
ASTM D5832-98 (2014)
METODO ESTANDAR PARA LA DETERMINACION DE

MATERIAL VOLATIL EN MUESTRAS DE CARBON ACTIVADO.

104



ANEXO IV
ASTM D3802-10
METODO ESTANDAR PARA LA DETERMINACION DE DUREZA

EN CARBON ACTIVADO
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ANEXO V
ASTM D4607-14
METODO ESTANDAR PARA LA DETERMINACION DEL NUMERO

DE YODO EN CARBON ACTIVADO
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ANEXO VI
NTE INEN 1988:2013
PRODUCTOS QUIMICOS INDUSTRIALES. CARBON ACTIVADO
PARA USO INDUSTRIAL. DETERMINACION DEL NUMERO DE

YODO
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ANEXO VII
NTE INEN 1989:1994: PRODUCTOS QUIMICOS INDUSTRIALES.
CARBON ACTIVADO PARA USO INDUSTRIAL. DETERMINACION

DE LA DUREZA
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ANEXO VIII
EJEMPLO DE CALCULO PARA LA DETERMINACION DE LA

CANTIDAD DE OXIDOS EN LOS VIDRIOS DESARROLLADOS
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La composicion porcentual de 6xidos presentes en los vidrios fue determinada por
estequiometria a partir de los pesos de las materias primas empleadas. En la ecuacion A.1
se calcula la cantidad de dxidos presente en una materia prima empleando su factor

gravimétrico (ver tabla 1.3).
1
mMP [g]xf— =mOx [g] (A1)
g

Donde mMP es la masa de materia prima empleada en gramos, fg es el factor gravimétrico
y mOx es la masa del 6xido buscado presente en la materia prima. A continuacion se

muestran ejemplos de calculo para la determinacion de éxidos presentes en la muestra V1.

: 1 :
7,59 Na,SiO, ><ﬁ =2,75g9 SiO, (A1)
7,59 Na,SiO, x 1 2,839 Na,O (A1)
2,65
2,59 Na,B,0, ><i =0,41g Na,O (A1)
6,14
1
2,59 Na,B,0, Xﬁ =091g B,O, (A1)

En la Tabla A.1 se encuentran los resultados obtenidos para todos los vidrios desarrollados.
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Tabla A.1. Pesos utilizados de materias primas y composicion de los vidrios desarrollados.

Musstra Materias Primas [g] Cantidad de 6xidos [g]

Na,SiO; 5H,0 | Na,B,0; 10H,O | CaO | Total | SiO, | B,O; | Na,O | CaO | Total
V1 75 25 0,0 10 2,75 | 091 | 324 | 0,00 | 690
V2 50 50 0,0 10 1,83 | 1,82 | 2,70 | 0,00 | 6,36
V3 25 75 0,0 10 092 | 2,74 | 2,16 | 0,00 | 582
V4 7,0 2,0 1,0 10 256 | 0,73 | 2,97 | 1,00 | 7,26
V5 4,5 4,5 1,0 10 1,65 1,64 | 243 | 1,00 | 6,72
V6 2,0 7,0 1,0 10 0,73 2,55 1,89 | 1,00 | 6,18
V7 6,5 1,5 2,0 10 2,38 0,55 2,70 | 2,00 | 7,63
V8 4,0 4,0 2,0 10 1,47 1,46 2,16 | 2,00 | 7,09
V9 1,5 6,5 2,0 10 0,55 2,37 1,62 | 2,00 | 6,55
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ANEXO IX
RESULTADOS DE LA DETERMINACION DEL CONTENIDO DE

HUMEDAD
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Ficha Técnica N°2

Muestras: carbon activado original, compdsitos carbon activado-vidrio.

Resultados:
Tabla A.2. Determinacion experimental del contenido de humedad.
masa .
masa masa muestra | masa muestra % Promedio
Muestra . ; . muestra seca

crisol [g] | hudmeda [g] | seca + crisol [g] I] humedad | humedad

CA.1 38,5529 1,0732 39,5414 0,9885 7,89
8,66+ 1,08

CA.2 37,4229 1,0494 38,3734 0,9505 9,42

c2.1 44,1960 1,0598 45,1687 0,9727 8,22
8,63+ 0,58

c2.2 35,5385 1,0885 36,5286 0,9901 9,04

C3.1 40,4268 1,0217 41,3915 0,9647 5,58
5,35+ 0,32

C3.2 41,2466 1,0069 42,2019 0,9553 5,12

C5.1 40,3635 1,0010 41,3159 0,9524 4,86
4671 0,26

C5.2 42,5794 1,0220 435556 0,9762 4,48

C6.1 34,9745 1,0834 36,0026 1,0281 5,10
4,83+ 0,38

C6.2 39,3758 1,0713 40,3982 1,0224 4,56

C10.1 38,9543 1,0918 39,9438 0,9895 9,37
9,60+ 0,33

C10.2 37,6837 1,0494 38,6299 0,9462 9,83

C11.1 38,7030 1,0583 39,7157 1,0127 4,31
4,40+ 0,13

C11.2 37,3701 1,0536 38,3763 1,0062 4,50

Cc12.1 38,8794 1,0434 39,8727 0,9933 4,80
454+ 0,37

C12.2 35,4571 1,0550 36,4669 1,0098 4,28

c14.1 39,0226 1,0556 39,9953 0,9727 7,85
7,26+ 0,84

C14.2 39,4684 1,0132 40,4141 0,9457 6,66

C15.1 38,5600 1,0142 39,5369 0,9769 3,68
3,89+ 0,30

C15.2 37,4413 0,9960 38,3965 0,9552 4,10

c18.1 44,3935 0,9916 45,3500 0,9565 3,54
3,52+ 0,02

C18.2 35,7013 1,0494 36,7139 1,0126 3,51

C19.1 40,5733 1,0067 41,5191 0,9458 6,05
5,57+ 0,68

C19.2 41,4415 1,0131 42,4031 0,9616 5,08

C20.1 40,5732 1,0214 41,5651 0,9919 2,89
2,721+ 0,23

C20.2 42,8388 1,0131 43,8260 0,9872 2,56

c21.1 35,1469 1,0153 36,1335 0,9866 2,83
2,60t 0,32

c21.2 39,6915 1,0297 40,6968 1,0053 2,37

Cc23.1 39,2017 1,0159 40,1967 0,9950 2,06
2,20+ 0,20

C23.2 37,8756 1,0284 38,8799 1,0043 2,34

c24.1 38,8923 1,0311 39,8951 1,0028 2,74
2,70+ 0,06

C24.2 37,7456 1,0060 38,7249 0,9793 2,65

C26.1 39,0320 1,0193 40,0218 0,9898 2,89
2,98+ 0,12

C26.2 35,6436 1,0108 36,6235 0,9799 3,06

Cc27.1 39,2630 1,0417 40,2845 1,0215 1,94
2,15+ 0,30

C27.2 39,8003 1,0779 40,8527 1,0524 2,37
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Calculo:

(peso del crisol+muestra)—(peso del crisol+muestra seca)

% humedad = [ ] x 100 (A.2)

(peso del crisol+muestra)—(peso del crisol)
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ANEXO X
RESULTADOS DE LA DETERMINACION DEL CONTENIDO DE

CENIZAS
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Ficha Técnica N°2

Muestras: carbon activado original, compdsitos carbon activado-vidrio.

Resultados:
Tabla A.3. Determinacion experimental del contenido de cenizas.
Muestra masa crisol masa ml_Jestra seca + rr_1asa muestra % cenizas Promedlo
[a] crisol [g] calcinada + crisol[g] Cenizas

CA. 1l 38,5529 39,5414 38,6229 7,08 710+ 0,02
CA.2 37,4229 38,3734 37,4905 7,11
C2.1 44,1960 45,1687 44,3945 20,41 20,49+ 0.12
C2.2 35,5385 36,5286 35,7422 20,57
C3.1 40,4268 41,3915 40,5970 17,64 17,99+ 0,49
C3.2 41,2466 42,2019 41,4218 18,34
C5.1 40,3635 41,3159 40,5952 24,33 2414+ 0,26
C5.2 42,5794 43,5556 42,8133 23,96
C6.1 34,9745 36,0026 35,2281 24,67 2489+ 0,31
C6.2 39,3758 40,3982 39,6325 25,11
C10.1 38,9543 39,9438 39,1923 24,05 23.97+0.12
C10.2 37,6837 38,6299 37,9097 23,89
Cl1.1 38,7030 39,7157 38,9937 28,71 2856+ 0,20
C1l1.2 37,3701 38,3763 37,6561 28,42
Cl2.1 38,8794 39,8727 39,0532 17,50 17,51+ 0,02
C12.2 35,4571 36,4669 35,6341 17,53
Cl4.1 39,0226 39,9953 39,3169 30,26 30,61+ 0,51
Cl14.2 39,4684 40,4141 39,7613 30,97
Ci15.1 38,5600 39,5369 38,7349 17,90 17,74+ 0,24
C15.2 37,4413 38,3965 37,6091 17,57
Ci18.1 44,3935 45,3500 44,5176 12,97 13,04+ 0,10
C18.2 35,7013 36,7139 35,8341 13,11
C19.1 40,5733 41,5191 40,8346 27,63 27.49+ 0,19
C19.2 41,4415 42,4031 41,7046 27,36
C20.1 40,5732 41,5651 40,7691 19,75 20,05+ 0,42
C20.2 42,8388 43,8260 43,0396 20,34
C21.1 35,1469 36,1335 35,2992 15,44 15,66+ 0,31
C21.2 39,6915 40,6968 39,8511 15,88
C23.1 39,2017 40,1967 39,4228 22,22 2224+ 0,02
C23.2 37,8756 38,8799 38,0991 22,25
C24.1 38,8923 39,8951 39,1671 27,40 27334011
C24.2 37,7456 38,7249 38,0125 27,25
C26.1 39,0320 40,0218 39,2803 25,09 2552+ 0,62
C26.2 35,6436 36,6235 35,8980 25,96
C27.1 39,2630 40,2845 39,4512 18,42 18,19+ 0,34
C27.2 39,8003 40,8527 39,9892 17,95
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Calculo:

. eso del crisol+cenizas)—(peso del crisol
% cenizas = [(p , - ol 1 x 100 (A.3)
(peso del crisol+muestra)—(peso del crisol)
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ANEXO XI

RESULTADOS DE LA DETERMINACION DEL CONTENIDO DE

MATERIAL VOLATIL
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Ficha Técnica N°3

Muestras: carbdn activado original, compésitos carbdn activado-vidrio.

Resultados:

Tabla A.4. Determinacion experimental del contenido de material volatil

masa

masa masa muestra % Promedio .
masa muestra - o P % % material
Muestra . muestra - devolatilizada | pérdida | pérdida de e
crisol [g] [l devolatilizada [a] de peso £s0 humedad volatil
g + crisol [g] g P P

CA.1 37,6053 1,0803 38,4380 0,8327 22,92
22,601 0,32 | 8,66t 1,08 | 14,031 0,70

C.A. 2 | 4455056 1,0252 45,3005 0,7949 22,46

C21 38,7109 1,0869 39,5825 0,8716 19,81
19,99+ 0,25 | 8,63+ 0,58 | 11,36 = 0,42

c2.2 35,8468 1,0274 36,6670 0,8202 20,17

C3.1 41,7248 1,0565 42,6016 0,8768 17,01
17,16+ 0,21 | 535+ 0,32 | 11,81 £ 0,26

C3.2 40,8195 1,0494 41,6873 0,8678 17,31

C5.1 40,7203 1,0782 41,6124 0,8921 17,26
16,62+ 0,91 | 4671 0,26 | 11,95+ 0,58

Ch.2 43,0972 1,1406 44,0556 0,9584 15,97

Cé6.1 35,3149 1,0222 36,1893 0,8744 14,46
14,75+ 0,42 | 4,831+ 0,38 | 9,92 % 0,40

C6.2 38,0987 1,0134 38,9596 0,8609 15,05

C10.1 39,1475 1,0755 39,9965 0,8490 21,06
20,88+ 0,26 | 9,60+ 0,33 | 11,271+ 0,30

C10.2 38,0140 1,0346 38,8345 0,8205 20,69

Cl1.1 39,5275 1,0575 40,4029 0,8754 17,22
17,72+ 0,71 | 4,40% 0,13 | 13,32+ 0,42

Cl11.2 39,8318 1,0309 40,6748 0,8430 18,23

C121 39,1193 1,0156 39,9461 0,8268 18,59
18,55+ 0,05 | 4,54+ 0,37 | 14,01+ 0,21

Cl2.2 39,4323 1,0348 40,2755 0,8432 18,52

Cl4.1 39,9060 1,2162 40,9337 1,0277 15,50
15,25+ 0,35 | 7,26 0,84 | 7,99+ 0,59

Cl14.2 35,8039 1,1101 36,7475 0,9436 15,00

Ci15.1 37,6022 1,0638 38,5679 0,9657 9,22
8,85+ 0,52 |3891+0,30| 4,97% 0,41

C15.2 44,5049 1,1016 45,5130 1,0081 8,49

Ci18.1 38,7005 1,0169 39,5727 0,8722 14,23
14,444 0,30 | 3,52+ 0,02 | 10,921+ 0,16

C18.2 35,8824 1,0172 36,7505 0,8681 14,66

Cl19.1 41,7416 1,0784 42,7173 0,9757 9,52
9,60+ 0,24 |5571+0,68| 4,12% 0,46

C19.2 40,8142 1,0186 41,7324 0,9182 9,86

C20.1 40,7427 1,0132 41,6696 0,9269 8,52
884+ 045 |272+0,23| 6,11% 0,34

C20.2 43,1612 1,0322 44,0989 0,9377 9,16

C211 35,3887 1,0216 36,3108 0,9221 9,74
9,54+ 0,28 |260+0,32| 6,95 0,30

C21.2 35,8225 1,0322 36,7582 0,9357 9,35

C23.1 39,2394 1,1076 40,2292 0,9898 10,64
10,481+ 0,21 | 2,20+ 0,20 | 8,28+ 0,21

C23.2 39,8509 1,2020 40,9287 1,0778 10,33

C241 39,9711 1,0818 40,9546 0,9835 9,09
8,791t 0,42 |2,701+ 0,06 | 6,09% 0,24

C24.2 39,4438 1,0665 40,4197 0,9759 8,50

C26.1 38,0696 1,0165 38,9920 0,9224 9,26
8,711+ 0,77 |2981+ 0,12 | 573X 0,44

C26.2 39,1300 1,0034 40,0515 0,9215 8,16

Cc27.1 39,5661 1,0189 40,4966 0,9305 8,68
8,361+ 044 |2151+0,30 | 6,21% 0,37

C27.2 38,2415 1,0431 39,2006 0,9591 8,05

146




Calculo:

(peso del crisol+muestra)—(masa del crisol+muestra devolatilizada)

% perdida de peso = [ (peso del crisol+muestra)—(peso del crisol) ] %100
(A4)
% material volatil = % pérdida de peso — % humedad (A.5)
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ANEXO XIlI

RESULTADOS DE LA DETERMINACION DEL CONTENIDO DE

CARBONO FIJO
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Ficha Técnica N°4

Muestras: carbon activado original, compdsitos carbén activado-vidrio.

Resultados:

Tabla A.5. Determinacion experimental del contenido de carbono fijo
Muestra | % humedad | % material volatil | % Cenizas | % carbono fijo
CA 8,66t 1,08 14,03+ 0,70 7,10+ 0,02 70,21+ 0,60
2 8,63t 0,58 11,36+ 0,42 20,49+ 0,12| 59,52+ 0,37
3 5,35+ 0,32 11,81+0,26 17,99+ 0,49 6485+ 0,36
5 4,67+ 0,26 11,95+ 0,58 24,14+ 0,26 | 59,24+ 0,37
6 4,83+ 0,38 9,92+ 0,40 24,89+ 0,31 60,36+ 0,36
10 9,60+ 0,33 11,27+ 0,30 23,97+ 0,12| 55,15%+0,25
11 4,40+ 0,13 13,32+ 0,42 28,56+ 0,20| 53,71%+0,25
12 4,54+ 0,37 14,01+0,21 17,51+ 0,02 63,93+ 0,20
14 7,26t 0,84 7,99+ 0,59 30,61+ 0,51| 54,14+0,65
15 3,891+0,30 4,97+ 0,41 17,74+ 0,24 73,41+ 0,32
18 3,52+ 0,02 10,92+ 0,16 13,04+0,10| 72,51+0,09
19 5,57+ 0,68 4,12+ 0,46 27,49+ 0,19 62,82+ 0,44
20 2,72+ 0,23 6,11+0,34 20,05+ 0,42 71,12+ 0,33
21 2,60t 0,32 6,95+ 0,30 1566+0,31| 74,80%0,31
23 2,20+ 0,20 8,28+ 0,21 22,24+ 0,02 67,28+ 0,14
24 2,70t 0,06 6,091 0,24 27,33+ 0,11| 63,88+ 0,14
26 2,98+0,12 5,731+ 0,44 25,52+ 0,62 65,77+ 0,39
27 2,15+ 0,30 6,21+ 0,37 18,19+ 0,34 73,45+ 0,34

Célculo: % carbono fijo = 100% — %humedad — %cenizas — %material volatil
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ANEXO XI11

RESULTADOS DE LA DETERMINACION DEL PORCENTAJE DE

DUREZA
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Ficha Técnica N°5

Muestras: carbon activado original, compdsitos carbon activado-vidrio.

Resultados:
Tabla A.6. Determinacion experimental del porcentaje de dureza
Muestra muesi?‘gsierl]?c?al [0] ma':s;grt]aig’;u[zs]tra % Dureza

C.A 52,03 30,31 58,25

2 55,02 36,96 67,18

3 57,46 35,65 62,04

5 60,22 37,40 62,11

6 58,84 35,82 60,88
10 57,89 47,70 82,40
11 57,13 43,28 75,76
12 61,05 45,99 75,33
14 60,93 44,73 73,41
15 59,52 40,18 67,51
18 55,21 38,75 70,19
19 53,70 44,69 83,22
20 56,55 44,09 77,97
21 58,03 43,05 74,19
23 56,33 40,66 72,18
24 57,64 40,58 70,40
26 54,96 40,87 74,36
27 56,68 42,36 74,74

Calculo: % dureza = 100 x Lesedemuestra retenida (A7)

masa inicial de muestra
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ANEXO XIV

RESULTADOS DE LA DETERMINACION DEL INDICE DE YODO
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Ficha Técnica N°6

Muestras: carbdn activado original, compésitos carbdn activado-vidrio.
Resultados:
Para todas las muestras se utiliz6 un factor de dilucion = 2,2, un volumen inicial de yodo

de 50 mL y un volumen de alicuota de 25 mL.

Tabla A.7. Determinacion experimental del indice de yodo

. Volumen Indice
Concentracion | C.1. I, CF. 1, X/IM .
Muestra | My [g] Na,S,03 fc de Promedio

Na;S205[N] | INI | [y [N | [mg/g] yodo

CA 1l 2,0409 0,1009 0,0989 2,1 0,0085 | 278,43 | 1,1530 | 321,03
297,99 £ 32,58

CA.2 2,4120 0,1009 0,0989 2,0 0,0081 | 236,76 | 1,1613 | 274,95

c21 2,2914 0,1009 0,0989 5,0 0,0202 | 212,34 | 1,0000 | 212,34
204,58 £ 10,98

C2.2 2,5403 0,1009 0,0989 4,7 0,0190 | 194,86 | 1,0100 | 196,81

C3.1 2,2208 0,1009 0,0989 6,7 0,0270 | 197,53 | 0,9538 | 188,40
195,22 + 9,64

C3.2 2,5213 0,1009 0,0989 4,5 0,0182 | 198,57 | 1,0175 | 202,04

C5.1 2,6839 0,1009 0,0989 8,2 0,0331 | 147,70 | 0,9263 | 136,82
138,64 2,57

C5.2 2,6808 0,1009 0,0989 7.9 0,0319 | 151,03 | 0,9300 | 140,46

C6.1 3,1035 0,1009 0,0997 79 0,0319 | 132,11 | 0,9300 | 122,87
117,02+ 8,27

C6.2 3,6768 0,1009 0,0997 7,1 0,0286 | 117,64 | 0,9450 | 111,17

Cc10.1 3,5256 0,1009 0,0989 8,2 0,0331 | 112,44 | 0,9263 | 104,15
108,51+ 6,16

C10.2 3,3946 0,1009 0,0989 7,7 0,0311 | 120,93 | 0,9333 | 112,86

Cl11 3,6195 0,1009 0,0997 8,1 0,0327 | 111,72 | 0,9275 | 103,62
95,78 = 11,09

Cl1.2 4,3362 0,1009 0,0997 79 0,0319 94,56 | 0,9300 | 87,94

Ci121 3,3902 0,1009 0,0997 8,2 0,0331 | 118,45 | 0,9263 | 109,72
110,67+ 1,34

Cl12.2 3,5954 0,1009 0,0997 7,3 0,0295 | 118,74 | 0,9400 | 111,61

Cl41 3,3807 0,1009 0,0997 7,7 0,0311 | 122,95 | 0,9333 | 114,75
109,59+ 7,30

Cl14.2 3,8785 0,1009 0,0997 7,2 0,0291 | 110,80 | 0,9425 | 104,43

C15.1 4,5750 0,1009 0,0997 7,8 0,0315 90,23 | 0,9319 | 84,09
78,74+ 7,57

C15.2 5,3317 0,1009 0,0997 7,6 0,0307 78,48 | 0,9350 | 73,38

Cc18.1 3,1046 0,1009 0,0997 8,1 0,0327 | 130,25 | 0,9275 | 120,81
113,38+ 10,51

C18.2 3,6613 0,1009 0,0997 7,7 0,0311 | 113,52 | 0,9333 | 105,95

C19.1 4,0487 0,1009 0,0997 75 0,0303 | 104,05 | 0,9363 | 97,42
91,57 % 8,29

C19.2 4,7256 0,1009 0,0997 72 0,0291 90,94 | 0,9425 | 85,71

C20.1 3,5267 0,1009 0,0997 8,3 0,0335 | 113,06 | 0,9250 | 104,58
101,78 + 3,96

C20.2 4,0225 0,1009 0,0997 7,4 0,0299 | 105,43 | 0,9388 | 98,98

Cc21.1 3,3008 0,1009 0,0997 8,2 0,0331 | 121,65 | 0,9263 | 112,69
118,53+ 8,26

Cc21.2 3,4651 0,1009 0,0997 6,5 0,0262 | 129,71 | 0,9588 | 124,36
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C23.1 3,1612 0,1009 0,0993 8,1 0,0327 127,11 | 0,9275 | 117,90 4
120,89 4,23
C23.2 3,5785 0,1009 0,0993 6,1 0,0246 128,04 | 0,9675 | 123,88
C24.1 47716 0,1009 0,0993 7,8 0,0315 85,99 | 0,9319 | 80,13
82,10+ 2,79
C24.2 5,0515 0,1009 0,0993 6,6 0,0266 87,91 | 0,9563 | 84,07
C26.1 3,3509 0,1009 0,0993 7,5 0,0303 124,96 | 0,9363 | 117,00
115,75+ 1,77
C26.2 3,7729 0,1009 0,0993 6,4 0,0258 119,20 | 0,9606 | 114,50
C27.1 5,0436 0,1009 0,0993 8,2 0,0331 79,11 | 0,9263 | 73,28
68,48 X 6,80
C27.2 5,8534 0,1009 0,0993 8,1 0,0327 68,65 | 0,9275 | 63,67
Calculo:
<, X
Indice de yodo = X fc (A.8)
X  C.1.x12693)—(2,2XCNa25203%X126,93XV) (A9)
M M, '
C XV
C. F — Na2S203 Na2S203 (AlO)
25
Donde:

My = masa de muestra

C.l. = concentracidn inicial de yodo.

C.F. = concentracion final de yodo.

X/M = mg de yodo adsorbido por g de carbon activado.

fc = factor de correccion.
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ANEXO XV

RESULTADOS DE LA DETERMINACION DE LA CAPACIDAD DE

ADSORCION DE ORO
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Ficha Técnica N°7

Muestras: carbon activado original, composito carbén activado-vidrio producido con una

carga fundente de 50 g compuesta por un 75% de Na,SiO3 y 25% de Na,B40; fundida a

950°C

Resultados:

Para todas las muestras se utilizo un factor de dilucién = 2,2, un volumen inicial de yodo =

50 mL y un volumen de alicuota de 25 mL.

Tabla A.8. Resultados de la determinacion de la capacidad de adsorcién de oro.

masa Concentracion | Concentracion x/m
Muestra| v | VIL | Gnicial (mg/L] | final [mg/] | [mgAuig] | '09%/™) | logCt
C.A. 0,0105 0,1 7,75 5,81 0,76 0,89
C.A. 0,1041 0,1 8.36 4,72 3,50 0,54 0,67
C.A. 0,9992 0,1 ' 0,35 0,80 -0,10 -0,46
C.A. 10,0020 0,1 0,05 0,08 -1,08 -1,30
C10 0,0122 0,1 7,78 5,25 0,72 0,89
C10 0,1048 0,1 8.42 5,37 2,91 0,46 0,73
C10 1,0023 0,1 ' 0,73 0,77 -0,12 -0,14
C10 10,0014 0,1 0,21 0,08 -1,09 -0,68
Calculo:
/.= (A1)
Donde:

x/m = mg de Au por gramo de carbon activado.
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ANEXO XVI

RESULTADOS DE LA DETERMINACION DE LA CINETICA DE

ADSORCION DE ORO
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Ficha Técnica N°8

Muestras: carbon activado original, composito carbén activado-vidrio producido con una

carga fundente de 50 g compuesta por un 75% de Na,SiO3 y 25% de Na,B40; fundida a

950°C
Resultados:
Tabla A.9. Resultados de la determinacién de la cinética de adsorcion de oro.
. ., . % Au
Tiempo | . masa | Volumen | Concentracion | Concentracion % Au
Muestra | =™ | Tiempo | 0 [L] inicial [mg/l] | final [mg/I] €N | adsorbido
solucion
CA 0 0 - 0,1 8,36 100,00 0,00
CA 0,25 15 0,5052 0,1 6,24 74,64 25,36
CA 0,5 30 0,5177 0,1 8.36 5,80 69,38 30,62
CA 1 60 0,5207 0,1 ' 4,09 48,92 51,08
CA 2 120 |0,5044 0,1 3,20 38,28 61,72
CA 3 180 0,5054 0,1 1,96 23,44 76,56
M10 0 0 - 0,1 8,42 100,00 0,00
M10 0,25 15 0,5045 0,1 7,07 83,97 16,03
M10 0,5 30 0,506 0,1 8.4 5,80 68,88 31,12
M10 1 60 0,5088 0,1 ’ 5,69 67,58 32,42
M10 2 120 0,5669 0,1 4,10 48,69 51,31
M10 3 180 |0,5052 0,1 3,20 38,00 62,00
Célculo
C .
% Au en solucién = —L2% x 100 (A.12)
Cinicial
% Au adsorbido = 100% — % Au en solucion (A.13)
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